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蒸发光散射检测-高效液相色谱法测定
沙棘果蜜中的葡萄糖、果糖和蔗糖

贾红卫, 林 � 童, 姚志敏, 赵 � 玉, 关大伟
(青海出入境检验检疫局, 西宁 810000)

摘 � 要: 提出了高效液相色谱法测定沙棘果蜜中葡萄糖、果糖和蔗糖含量的方法。以 Zorbax-

NH 2为色谱柱( 4. 6 mm � 250 mm, 5 �m) , 乙腈-水( 90+ 10)混合溶液为流动相进行淋洗分离, 用

蒸发光散射检测器检测。峰面积的对数值与 3种糖的质量浓度的对数值在 10~ 1 000 mg � L - 1范

围内呈线性关系,方法的检出限( 3S/ N )均为 10 mg � L - 1。采用标准加入法做回收试验, 平均回收

率在95. 0% ~ 105. 0%之间,相对标准偏差( n= 5)均小于 2. 5%。

关键词: 高效液相色谱法; 蒸发光散射检测; 沙棘果蜜; 葡萄糖; 果糖; 蔗糖
中图分类号: O652. 63� � � 文献标志码: A � � � 文章编号: 1001-4020( 2011) 09-1066-02

Determination of Glucose, Fructoes and Sucrose in Seabuckthorn

Fruit Honey by HPLC with ELSD
JIA Hong-wei, LIN Tong, YAOZh-i min, ZHAO Yu, GUAN Da-wei

( Qing hai Entr y-E x it I ns p ection and Quarantine Bureau, X i�ning 810000, China)

Abstract: H PLC was applied t o the determinat ions o f gluco se, fructoes and sucro se in seabuckthorn fruit

honey . T he 3 saccharides w ere separ at ed on Zo rbax- NH 2 ( 4. 6 mm � 250 mm, 5�m) chromato gr aphic column w ith a

mix tur e of acetonitr ile and wat er ( 90 + 10) as mobile phase, and their content s determined by evapor ation light

scatter ing detect or ( ELSD) . L inear relationship betw een lo gar ithmic values of peak area and mass concentrat ion o f

the 3 saccharides were obtained in the same range o f 10- 1 000 mg � L - 1 and wit h same detection limit ( 3S/ N ) o f

10 mg � L - 1 . The values of average r ecover y found by standard addition method w ere in t he range o f 95. 0% -

105. 0% , w ith values o f RSD�s ( n= 5) less than 2. 5% .
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� � 沙棘果蜜以青藏高原野生沙棘果汁为主要原

料,配以蜂蜜和多种天然营养保健辅料,经科学配方

和特殊工艺加工制成, 其中的还原糖和非还原糖含

量用果糖、葡萄糖和蔗糖表示。目前常用斐林试剂

法或铁氰化钾滴定法测定还原糖[ 1] ,结果笼统地以

还原糖或总糖表示, 无法测定果糖、葡萄糖的具体含

量;蔗糖也是先将其水解,再测定水解前后还原糖的

含量再算出蔗糖含量
[ 1]
。这些方法测定过程繁杂,
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操作步骤多, 无特异性。用液相色谱-示差折光检测

糖的含量虽然过程简化,但由于示差折光检测器对

温度非常敏感, 灵敏度较低 [ 2] ,结果也不是很理想。

基于蒸发光散射检测器( ELSD)原理适于对无紫外

吸收、非挥发性物质的检测,本工作建立了高效液相

色谱( HPLC)-ELSD 测定沙棘果蜜中葡萄糖、果糖

和蔗糖含量的方法。

1 � 试验部分

1. 1 � 仪器与试剂

DIONEX U3000高效液相色谱仪, 配有四元梯

度泵、自动进样器、蒸发光散射检测器和化学工作
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站; M illpore超纯水器。

混合标准溶液: 配制质量浓度均为 1. 000 g �

L- 1的果糖、葡萄糖和蔗糖标准储备溶液,使用前用

乙腈稀释为适当浓度的混合标准溶液。

试验用水为超纯水。流动相使用前用 0. 45 �m

滤膜过滤。

1. 2 � 仪器的工作条件

Zorbax-NH 2 色谱柱 ( 4. 6 mm � 250 mm,

5 �m) ,流动相为乙腈与水按体积比 90 比 10 混合

的溶液, 流量 1. 0 mL � min- 1 , 柱温 25 � ,进样量

20 �L。ELSD 参数: 蒸发温度 70 � , 氮气流量
1. 5 L �min- 1。

1. 3 � 试验方法

称取沙棘果蜜试样5. 000 g,用水溶解并定容至

100 mL,移取试液 2. 00 mL,用乙腈稀释至 10 mL,

经0. 45 �m滤膜过滤, 进样 20 �L, 在色谱条件下进

行测定。

2 � 结果与讨论

2. 1 � 检测器的选择

试验分别采用示差折光检测器和蒸发光散射检

测器对 3种糖进行检测, 结果表明:示差折光检测器

受温度影响很大, 温度稍有变化, 折射率变化就很

大,因此必须严格控制温度;蒸发光散射检测器, 不

仅灵敏度高,而且排除流动相溶剂的干扰,不受温度

变化的影响, 消除了流动相温度波动产生的误差。

试验选择蒸发光散射检测器。

2. 2 � 检测器参数的选择

雾化气流量和蒸发温度是影响蒸发光散射检测

器响应的重要参数, 试验固定蒸发温度,比较了雾化

气流量在 0. 5~ 2 L �min- 1范围变化时对响应灵敏

度的影响。结果表明: 噪声随雾化气流量变小而变

大,这是由于雾化气流量越小,雾化器中形成的气溶

胶液滴越大;当雾化气流量过大时,气溶胶液滴的变

小会造成待测成分响应信号的较大程度降低。试验

选择雾化气体流量为 1. 5 L �min- 1。

固定雾化气流量为 1. 5 L �min- 1
, 试验考察了

蒸发温度为 30, 50, 70, 80, 90 � 时对响应信号的影

响。结果表明: 在低温度下,由于溶剂挥发不完全存

在较大的背景噪声, 70 � 以下检出限随温度升高而

降低,温度超过 70 � 后会由于待测成分部分挥发而
使有效响应信号降低, 进而造成检出限随温度升高

而增加。试验选择蒸发温度为 70 � 。

2. 3 � 流动相及配比的选择
试验采用氨基色谱柱为分离柱, 考察了不同配

比的甲醇-水、乙腈-水作为流动相时, 3种糖的分离

情况。结果表明: 随水在流动相中所占比例增大, 3

种糖的保留时间变短, 分离度降低,果糖和葡萄糖峰

形重叠; 水的比例减小时, 保留时间增长,峰形不尖

锐; 当乙腈-水( 90+ 10)溶液作流动相时, 系统压力

低, 出峰时间合适, 分离度好, 峰形尖锐。3种糖的

混合标准溶液和样品溶液的色谱图见图 1。

( a) � 混合标准溶液

( b) � 样品溶液

1 � � � 果糖; 2 � � � 葡萄糖; 3 � � � 蔗糖

图 1� 3种糖的混合标准溶液和样品溶液的色谱图

Fig. 1 � Ch romatograms of mixed standard solut ion of the

3 sacch arides ( a) an d sample solut ion ( b)

2. 4 � 标准曲线及检出限

按试验方法对 0. 01, 0. 05, 0. 1, 0. 5, 1. 0 g �

L - 1的 3种糖的混合标准溶液进行测定, 以测得峰

面积的对数值为横坐标,糖的质量浓度的对数值为

纵坐标进行线性回归。果糖、葡萄糖和蔗糖的的线

性范围均为 10~ 1 000 mg � L - 1
, 线性回归方程依

次为 y果糖 = 1. 004 x + 0. 386, y葡萄糖 = 1. 088 x +

0. 158, y蔗糖 = 0. 976 x + 0. 369, 相关系数依次为

0. 992 0, 0. 996 0, 0. 997 0。

按 3倍信噪比计算方法的检出限均为10 mg �

L - 1。

2. 5 � 方法的稳定性和精密度

在色谱条件下对同一样品连续进样5次, 测定
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表 2� 精密度试验结果(n= 11)

Tab. 2 � Results of tests for precision

元素

样品 1 样品 2

测定值

w / %

RSD

/ %

测定值

w / %

RSD

/ %

元素

样品 1 样品 2

测定值

w / %

RSD

/ %

测定值

w / %

RSD

/ %

La2O 3 0. 002 1 1. 9 0. 015 0. 96 T b4O 7 0. 002 2 4. 1 0. 016 2. 9

CeO 2 0. 002 0 2. 7 0. 016 1. 9 Dy2O 3 0. 001 9 2. 0 0. 015 0. 98

Pr6O 11 0. 001 9 4. 2 0. 014 3. 4 Ho2O3 0. 001 9 1. 7 0. 016 0. 97

Nd2O3 0. 002 0 2. 0 0. 015 1. 4 Er2O3 0. 002 3 3. 4 0. 017 2. 3

Sm2O 3 0. 002 1 2. 7 0. 015 2. 0 T m2O 3 0. 002 2 1. 4 0. 016 0. 76

E u2O 3 0. 002 0 1. 3 0. 015 0. 56 Yb2O 3 0. 002 3 3. 3 0. 017 2. 1

Gd2O 3 0. 001 9 2. 0 0. 014 1. 0 Y 2O 3 0. 002 1 1. 9 0. 016 0. 87

2. 5 � 方法的准确度
因国内尚无氧化镥标准样品,对高纯氧化镥样

品进行标准加入回收试验, 试验结果见表 3。

表 3 � 回收试验结果
Tab. 3 � Results of tests for recovery

元素
样品含量

�/ ( mg � L- 1 )
标准加入量

�/ ( mg � L- 1 )
测得总量

�/ ( m g � L- 1)
回收率

/%
元素

样品含量

�/ ( mg � L- 1 )
标准加入量

�/ ( m g � L- 1)
测得总量

�/ ( mg � L- 1)

回收率

/ %

La2O 3 - 0. 10 0. 102 102 T b4O 7 - 0. 10 0. 105 105

CeO 2 - 0. 10 0. 104 104 Dy2O 3 - 0. 10 0. 102 102

Pr6O 11 - 0. 10 0. 095 95 Ho2O3 0. 032 0. 10 0. 137 105

Nd2O3 - 0. 10 0. 103 103 Er2O3 0. 063 0. 10 0. 159 96

Sm2O 3 - 0. 10 0. 098 98 T m2O 3 0. 020 0. 05 0. 073 106

Eu2O 3 - 0. 10 0. 101 101 Yb2O 3 0. 11 0. 10 0. 214 104

Gd2O3 - 0. 10 0. 100 100 Y 2O 3 0. 029 0. 05 0. 078 98
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峰面积,计算果糖、葡萄糖和蔗糖的相对标准偏差分

别为 1. 5%, 1. 6% , 1. 9%。

在色谱条件下, 分别在不同的时间 0, 8, 24,

48 h对 5份样品溶液进样测定,结果表明: 不同的时

间下,果糖、葡萄糖和蔗糖测定的结果均无统计学意

义上的差异( P> 0. 05)
[ 3]
,表明样品在 48 h 内稳定

性良好。

2. 6 � 样品分析

按试验方法对青海当地生产的 5种沙棘果蜜样

品进行测定,并做加标回收试验,结果见表 1。

本法样品前处理简单, 方法灵敏度高,重现好,

结果准确可靠。

表 1 � 样品分析结果( n= 5)

Tab. 1 � Analytical results of samples

化合物
测定值

m/ g

标准加入量

m/ g

测定总量

m/ g

回收率

/ %

RSD

/ %

果糖 1. 871 1. 800 3. 598 95. 9 1. 2

葡萄糖 1. 601 1. 500 3. 026 95. 0 1. 1

蔗糖 0. 203 0. 200 0. 413 105. 0 2. 3
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