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摘 要： 建立保健酒中草酸含量的检测方法。选用 ZORBAX SB-Aq柱（4.6 m×250 mm，5 μm），以磷酸二氢钾的
水溶液（pH3.2）为流动相进行洗脱，流动相流速为 0.80 mL/min；柱温箱温度为 30℃；进样量为 10 μL；紫外检测器
检测波长为 220 nm。草酸在 27.72～887.16 mg/L范围内呈良好的线性关系，相关系数 R=0.9999，平均加样回收率
102.87 %，RSD=2.45 %（n=6）。该方法简便、准确，重复性好，精密度高，可用于保健酒中草酸的质量控制。
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Determination of Oxalic Acid Content in Healthcare Wine
LI Xianzhi，MAO Qiongli，GUAN Hongxia and ZHANG Jibin

(Jingpai Co.Ltd.，Daye，Hubei 435100，China)

Abstract：A HPLC method for the measurement of the content of oxalic acid in healthcare wine had been developed as follows: stationary phase
was ZORBAX SB-Aq column (4.6 mm×250 mm，5 μm)，mobile phase was aqueous solution of potassium dihydrogen phosphate (pH value was
3.2), the flow rate of mobile phase was 0.80 mL/min, the column temperature was at 30 ℃, the injection volume was 10 μL, the wavelength of
UV detector was 220 nm. The measurement results showed that the standard curve was linear within the range of 27.72～887.16 mg/L, r=0.9999,
and the average recovery was 102.87 % with RSD=2.45 % (n=6). Such developed method was simple and accurate with good reproducibility and
high precision，and suitable for the determination of oxalic acid content in healthcare wine.
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保健酒由多种植物药材及基酒调配而成[1-2]，而植物
药材中含有较多草酸， 故其也可能使保健酒产品中草酸
含量过高。因草酸易使酒体产生沉淀，故需控制保健酒中
草酸的含量，以保证其质量。

1 实验材料、仪器及方法

1.1 试剂
草酸标准物质：GBW（E）080710；磷酸（色谱纯）；磷

酸氢二钠、磷酸二氢钾（均分析纯）。
pH7 的磷酸氢二钠水溶液： 精密称取磷酸氢二钠

3.58 g 用二次蒸馏水溶解定容至 200 mL， 用磷酸调
pH7。
1.2 仪器

Prostar 高效液相色谱仪（230 三元梯度泵、410 自动
进样器、DT-2038 型柱温箱及 Prostar 330 二极管阵列检
测器），ZORBAX SB-Aq柱（4.6 m×250 mm，5 μm）；
电子天平：十万分之一电子天平，型号为 AB135-S；

万分之一电子天平，型号为 FA2004。
1.3 测定方法[3-4]

1.3.1 色谱条件
经过系列实验后确定草酸分析的色谱条件如下：称

取 5 g磷酸二氢钾溶解定容至 1000 mL后用色谱纯磷酸
调节至 pH3.2，经 0.45 μm 微孔滤膜过滤后作为流动相，
流动相流速为 0.80 mL/min，柱温箱温度为 30℃，二极管
阵列检测器检测波长为 220 nm，供试品溶液与对照品溶
液进样量为 10 μL。 色谱柱为 Agilent 公司的 ZORBAX
SB-Aq柱（4.6 m×250 mm，5 μm）。
1.3.2 溶液的制备
1.3.2.1 供试品溶液的制备
选择 Waters 公司的 Oasis MAX 固相萃取小柱进行

样品的前处理。 上样前用 2 mL甲醇活化， 然后用 4 mL
二次蒸馏水进行平衡。精确吸取 50.00 mL酒样在旋转蒸
发仪上以 50℃蒸发至近干， 用二次蒸馏水溶解定容至
25.00 mL， 然后上样 1.00 mL于处理好的固相萃取小柱
上，用 3.00 mL pH7 的磷酸氢二钠水溶液进行洗脱，收集
洗脱液， 充分混匀后经 0.45 μm 微孔滤膜过滤即可作为
供试品溶液备用。
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1.3.2.2 对照品溶液的制备
称取适量对照品溶液，用流动相制成 887.1641 mg/L

的草酸溶液，作为对照品溶液备用。

2 结果与分析

2.1 线性关系考察
配制不同浓度的草酸溶液， 在上述色谱条件下进行

色谱分析，得到各浓度的草酸色谱峰的峰面积（表 1），以
浓度为横坐标， 相对应的色谱峰面积为纵坐标建立标准
曲线，得到线性方程如下：Y=16616x，R2=0.9999。 结果表
明， 草酸在 27.7239～887.16 mg/L范围内呈良好的线性
关系。

2.2 精密度试验
选择线性范围实验中浓度为 221.7910 mg/L 的草酸

标准物质在上述色谱条件下连续进样分析 6次， 得到相
应的色谱峰面积，计算峰面积的 RSD值。 计算得到精密
度实验的 RSD值为 0.76 %，表明本法精密度良好。 精密
度实验的相关数据见表 2。

2.3 草酸稳定性试验
选择线性范围实验中浓度为 221.7910 mg/L 的草酸

标准物质作为稳定性试验的供试品溶液， 在上述色谱条
件下分别在 0、1 h、2 h、4 h、8 h、16 h 时进样分析， 得到
相应的峰面积(表 3)，计算峰面积的 RSD 值。 计算得到
稳定性实验的 RSD 值为 1.69 %，结果表明，供试品溶液
在16 h内基本稳定。

2.4 重复性试验
选择一个保健酒样品作重复性试验， 按照上述供试

品溶液制备方法将其制备为供试品溶液， 再在上述色谱
条件下进行色谱分析， 利用建立的标准曲线计算各供试
品溶液中草酸的含量， 在计算出追风酒样品中草酸含量

的同时计算重复性实验的 RSD 值。 计算得到样品中草
酸的含量为 164.763 mg/L， 重复性实验的 RSD 值为
1.52 %。 重复性实验的相关数据见表 4。

2.5 加样回收率试验
选择已知草酸含量的保健酒样品 （草酸含量为

164.763 mg/L）作为回收率实验样品。 在样品中添加草酸
含量不同的对照品溶液， 然后按照供试品溶液制备方法
制备供试品溶液，在确定的色谱条件下进行色谱分析，得
到各供试品溶液的色谱峰面积。 根据建立的标准曲线计
算出各样品中的草酸含量， 再根据添加量计算出草酸的
回收率，并计算回收率的 RSD值。 得到各添加量下的平
均回收率为 103.56 %，RSD值为 2.24 %。 加样回收率试
验结果见表 5。

3 结果与讨论

试验过程中曾对固相萃取小柱的洗脱条件进行了多

次考察，结果表明，以 pH7的磷酸氢二钠水溶液洗脱效果
最好，故最终选用 pH7的磷酸氢二钠水溶液进行洗脱。
本试验采用高效液相色谱法测定保健酒中草酸的含

量，结果重复性好、精密度高，供试品溶液在 16 h 内稳
定，结果准确可靠，可以用来进行保健酒质量的控制。
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