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高效液相色谱法测定混合环糊精中
�-环糊精的含量

毛勇, 邓媛, 李皎

(陕西省微生物研究所, 西安 � 710043)

� � 摘 � 要: 环糊精在工业生产中的产物是由 �- CD, �- CD,  - CD和糖类等混合而组成, �- CD相对于

�- CD,  - CD具有更小的空腔, 更适于包结相对较小分子量的化合物。目前在实际工作中 �- 环糊精的测

定主要利用紫外分光光度计显色法进行, 由于混合环糊精中还含有 �,  - CD及麦芽糊精, 互相间有很大干

扰, 耗时长, 操作复杂。为准确测定产物中 �- CD的含量, 本研究利用高效液相色谱法测定混合环糊精中 �

-环糊精的含量。色谱柱为 Spherr ige l C6H5 ( 5!m 300 � 3� 9mm ), 采用流动相为 v (甲醇 )  v (水 ) ( 5 95)

溶液进行洗脱, 流速为 1�0mL /m in, 检测器为示差折光检测器, 柱温 40! 。�-环糊精的线性范围为 0�1mg /

mL~ 10m g /mL, 加样回收率 ( n= 6) 为 98� 46% , RSD ( n = 6) 0� 12%。本方法简便、灵敏、准确, 可用于

�-环糊精的含量测定和质量控制。
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Study ofHPLC in the eeterm ination of�- Cyclodextrin

w ithinm ixed- cyclodextrins

MAO Yong, DENG Yuan, LI Jiao

( ShaanX iM icrobio logy Insititute, X i∀ an 710043)

Abstrac t: Cyclodextrins in industria l productions is am ixture o f�- CD, �- CD,  - CD and suga rs. Com pared to�

- CD,  - CD, the cav ity o f�- CD is sm alle r, and mo re su itable for the inc lusion of sm a llerm o lecular we ight com�

pounds. A t present, the dete rm ina tion of�- cyclodextrin is m a inly ca rried out by UV spec trophotom etry. Th ism ethod

is time- consum ing and comp licated due to themu ltitude of inte rferences from �,  - CD and m a ltodextrin in them ixed

CD. Th is study established a rap id and accurate de term ination o f�- Cyc lodex tr in byH PLC ( high perform ance liqu id

chrom atograph) . The Spherr ige l C
6
H
5
co lum n ( 5!m 300 � 3�9mm ) w as applied, using m ethano l- w ater ( 5  95,

v /v) as the solven t, the flow rate was 1� 0mL /m in ( Column temperature 40! ). The results w ere obta ined that quan�

titative linea r range o f�- Cyc lodex trin w as 0�1mg /mL~ 10m g /mL, average recovery rate ( n= 6) was 98� 46% and

RSD ( n= 6) w as 0�12% . Them ethod is specific, sens itive and simp le for the determ ination of�- Cyclodex trin and

m ay be useful in qua lity controls.
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环糊精是由环状糊精葡萄糖基转移酶 ( CG�
T ase) 作用于直链淀粉生成的一系列由吡喃葡萄

糖单元组成的环状化合物。 �-环糊精 ( �- Cy�
clodex trin, 简称 �- CD) 是由 6个葡萄糖单元通

过 �- 1, 4糖苷键环状相连接的结晶体 (见图

1) , 其整个分子呈圆台结构, 外部羟基具有亲水

作用, 空腔内部为疏水性空间, 因此环糊精具有

和其他分子形成包结物的能力, 从而在食品、医

药、日用品、化学工业和农业中有着广泛的应

用
[ 1]
。

图 1� �-环糊精结构图

目前, 环糊精的应用主要集中于 �-环糊精,

�-环糊精仅处于研究阶段, 国内没有工业化生

产。但由于 �-环糊精空腔内部小, 可以针对性

包结相对较小分子量的化合物, 并且 �- 环糊精

还具有一定生理活性, 可以在体内产生多种有益

的作用, 它不仅可以抑制肠道中有害杂菌生长,

而且还有助于抑制餐后血糖的升高, 有望成为一

种新兴的保健食品原料, 具有光明的市场前

景
[ 3]
。

�-环糊精是混合环糊精的主要成分, 目前

在实际工作中 �-环糊精的测定主要利用分光光

度计显色法进行, 由于混合环糊精中还含有 �,  

- CD及麦芽糊精, 互相间有很大干扰, 耗时长,

操作复杂
[ 4- 7]
。本研究利用高效液相色谱法测定

混合环糊精中 �-环糊精的含量, 具有操作简便,

干扰小, 灵敏度高等优点, 只需要在一般的高效

液相色谱上就能进行。

1� 主要材料和仪器设备
1�1� 材料
甲醇 (色谱纯, 天津市科密欧试剂 ); 超纯

水; �-环糊精 (标样, 购于 S igm a公司 ) ; 样品

(西安敬业生物药物科技有限公司 )。

1�2� 仪器设备
美国科学系统公司 Series#液相色谱仪; 色

谱柱 ( Spherrigel C6H5 5!m 300 � 3�9mm ); 检测
器 ( K - 2301型示差检测器 ) ; ACO - 3102真空

脱气泵; OV- 2000柱温箱; Anastar色谱工作站;

微孔过滤器。

2� 色谱条件及适用性试验
2�1� 色谱条件
色谱柱: Spherrigel C6H5 5!m 300 � 3�9mm;

流动相: 甲醇  水 ( 5  95v /v);

流速: 1�0mL /m in; 进样量: 20!L; 柱温:

40! 。

2�2� 适用性试验
精密吸取标准溶液, 注入色谱仪, �- 环糊

精的理论塔板数 4200, 峰不对称因子 A S为 1�08,
重复性 RSD 0�12% , 表明系统适用性良好。

3� 试验方法
3�1� 标准样液的配制
精确称取 �-环糊精标样 0�100g, 用超纯水

定容至 10mL, 配成浓度为 10mg /mL的标准溶液。

然后分别稀释成 4mg /mL、 2mg /mL、 1mg /mL、

0�5mg /mL、 0�1mg /mL、0�05mg /mL标准溶液。
3�2� 供试品溶液的配制
精确称取 �-环糊精样品 0�100g, 用超纯水

定容至 50mL, 配成浓度为 2mg /mL的溶液, 用微

孔过滤器过滤即得。

3�3� 精密度试验
精密吸取 3�1中的标准溶液 ( 2mg /mL) , 连

续进样 6次, 测 �-环糊精峰面积, 结果见表 1。
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表 1� 方法的精密度测定

测定次数 1 2 3 4 5 6

峰面积 185743 185490 185297 185692 185161 185352

 A 185456

RSD (% ) 0�12

测定结果表明, 用本方法测定 �- 环糊精,

具有较好的重复性, RSD (% ) 为 0�12, 表明仪
器精密度良好。

3�3� 回收率试验
称取已知含量的样品 6份, 各约 1g, 定容至

10mL, 精确加入加入 0�5mg /mL 的标准溶液
2mL, 测定结果见表 2。

表 2� 回收率测定结果

测定次数 称样量 / g 样品中含量 /m g 加入量 /m g 实际测得含量 /m g 回收率

1 1�0539 2�0867 1�0390 3�1066 97�68%

2 1�0122 2�0042 1�0390 3�0277 98�51%

3 1�0325 2�0443 1�0390 3�0617 97�92%

4 0�9982 1�9764 1�0390 3�0055 99�05%

5 0�9915 1�9632 1�0390 2�9941 99�22%

6 1�0238 2�0271 1�0390 3�0493 98�38%

平均回收率 98�46%

RSD% 0�62%

3�4� 检测浓度的线性范围
分别配制浓度为 0�1mg /mL、 0�5mg /mL、

1mg /mL、 4mg /mL、10mg /mL的 �- 环糊精标准

溶液, 进样 20!,l 根据峰面积和浓度绘制曲线图

(见图 3)。

图 3� �-环糊精的标准曲线

�-环糊精的标准曲线表明, �-环糊精浓度

在 0�1mg /mL~ 10mg /mL的范围内线性关系良好。
经计算, 其相关系数 R为 0�9998, 标准工作曲线
的回归方程为 Y = 88768X + 2256�5。

3�5� 样品测定
取 3批样品, 按 3�2项下的方法制备供试品

溶液, 分别精密吸取对照品溶液和供试品溶液,

注入液相色谱仪, 色谱图见图 4, 计算结果见表

3。
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三次平行试验的测定值如表 3所示。根据

∃食品添加剂使用卫生标准 % 中的规定, 柠檬黄
色素在冷冻饮品中最大使用量为 0�05g /kg[ 5] , 即
50mg /kg。可见, 该样品中柠檬黄的含量远低于

限量值。

表 3� 菠萝味雪糕合成色素含量测定结果

试验号
峰面积

( mAu* s)

柠檬黄

含量

(m g /Kg)

柠檬黄含量

平均值

(m g /K g)

相对标准

偏差 (% )

1 715�57324 7�70

2 769�32812 8�27 8�09 4�18

3 772�55420 8�30

3� 结论
( 1) 用碱性硫酸铜法处理的样品各种人工合

成色素的平均回收率为 72�04% ~ 82�64% , 相对
标准偏差为 1�48% ~ 3�50%。此法精密度良好,
但准确度较差。

( 2) 用乙酸锌 -亚铁氰化钾法处理的雪糕样

品各种人工合成色素的平均回收率为 81�62% ~

95�73%, 相对标准偏差为 1�46% ~ 3�19%。此
法加标回收率较高, 准确度和精密度良好。

( 3) 用乙酸锌 -亚铁氰化钾预处理法进行样

品测定, 柠檬黄含量为 8�09mg /kg, 未超出 ∃食
品添加剂使用卫生标准 % 中规定的最大使用量

0�05g /kg ( 50mg /kg) [ 5]。
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图 2�

表 3� 样品含量测定结果

样品 平均含量 (% ) RSD (% )

1# 37�5 0�52

2# 25�2 0�85

3# 31�5 1�02

4� 结论
( 1 ) 采用 Spherrigel C6 H5色谱柱, 比例为

95  5的水和甲醇为流动相, 在 1�0mL /m in的流速
下测定 �-环糊精,具有分离时间短,分离效果好,

灵敏度高,而且成本低,安全性高等优点;

( 2 ) 本法平均 回收率 达到 98�5%, 在
0�1mg /mL~ 10mg /mL的范围内线性关系良好。
因此, 本文建立的高效液相色谱测定 �-环

糊精的方法具有普遍的适用性, 可以为其产品的

研究和质量控制提供参考。
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