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3456 分离测定红心薯中类胡萝卜素
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摘 要：应用高效液相色谱法分离和测定红心薯中类胡萝卜素 )样品制备采用已烷8丙酮8乙腈8甲
苯混合溶剂与 7"9氢氧化钾甲醇溶液浸提、皂化的方法，使用 *’:,84,; 6$0不锈钢柱，乙腈8三氯甲

烷8叔丁醇作三元流动相，流量线性梯度洗脱等色谱条件，在 77" <= 波长下检测，红心薯中主要类

胡萝卜素得到了较好的分离 )以外标定量法对红心薯中的 7 种主要类胡萝卜素（!8胡萝卜素，叶黄

质，堇黄质，新黄质）进行了定量，结果较为满意 )
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红心薯属于旋花科甘薯属作物，其糖分含量

高，口感好，色泽鲜艳 ) 类胡萝卜素是其重要成分，

作者采用高效液相色谱法对红心薯中类胡萝卜素

进行了分离与测定 )

C 材料与设备

C D C 材料

红心薯 购自湖北省咸宁市农贸市场 )

C D E 标准样

!8胡萝卜素 >MB=, 公司产品，湖南省测试研

究所赠；叶黄质、堇黄质、新黄质样品 柱层析与薄

板层析法制备 )
C D F 主要试剂

正已烷，乙腈，三氯甲烷，甲苯，丙酮，叔丁醇，

液态纯氮，无水乙醇 ，无水硫酸钠，氢氧化钾 )用于

3456 的试剂均经过重蒸，用作提取等其它方面的
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试剂均为分析纯 !
! " # 主要仪器设备

"#$%&’ ()*+ 系列高效液相色谱仪 ,&-.’/0
公司生产；123 温控系统及溶剂过滤脱气真空泵，

4/%&5$ 公司生产 !

$ 实验方法

$ " ! 标准样的制备与证实

叶黄质，堇黄质，新黄质参照文献［6，7］介绍的

方法从狗牙根中制备，制得的各色素组分经氮气吹

干，用重蒸三氯甲烷溶解，进行薄板层析与 89 :
9;" 扫描，将测得的类胡萝卜素各种特性与文献标

准对照，同时参照各色素在正相色谱（柱色谱与薄

层色谱）与反相色 <=>2 中的色谱顺序行为进行相

互印证各色素的身份［?］，各色素纯度用 <=>2 进行

检验，不纯者用薄层色谱法进一步分离 !被证实的 @
种类胡萝卜素合并按下述色谱条件进行分析，其色

谱图如图 6 所示 !

图 ! 狗牙根提取的类胡萝卜素标准色谱图

%&’" ! ()* +),-./0-’,/. -1 +/,-0*2-&3 40/23/,34 1,-.
3-’0--0)’,/44（!"#$%$# %&’(")$#）56 789:

$ " $ 色谱条件

色谱柱：! ? ! A ’’ B 6CD ’’ E)F/G=/. 26H不

锈钢柱，载体颗粒直径为 C!’!流动相及洗脱程序：

"乙腈 I "三氯甲烷 I "叔丁醇 J H? I 6C I 7，D K 7 ’L0，D ! H
’> : ’L0，7 ’L0 后为 6 ’> : ’L0 !检测波长：@@D M 6D
0’；进样量：C!> !
$ " ; 试样制备

准确称取红心薯的肉质部分 7 ! DDDD N 于预冻

的研钵中，用剪刀剪碎，加 7 ’> 冰冻提取剂（ "已烷

I "丙酮 I "乙醇 I "甲苯 J 6D I O I P I O）研磨至匀浆，转入

CD ’> 容量瓶内，研钵与研棒用 C ’> 提取剂洗涤，

洗涤液一并转入容量瓶，接着向容量瓶加 6D ’> 提

取剂及 6 ’> @DQ氢氧化钾甲醇溶液，摇匀后在氮

气保护、室温、黑暗条件下放置 67 R，再加正已烷 6C
’>，并用 6D Q硫酸钠溶液定容，加 6 ! D N 氯化钠去

除乳化现象，轻轻摇动后搁至分层，分出上相于 CD
’> 容量瓶中，用正已烷定容，取 7C ’> 经氮气浓缩

至干，然后用 6 ! D ’> 三氯甲烷溶解，用 D ! C!> 微

孔薄膜过滤器过滤即得待测液［@，C］! 用微量注射器

吸 C!> 按上述色谱条件进行分析，其色谱图如图 7
所示 !

图 $ 红心薯中类胡萝卜素提取物色谱图

%&’"$ ()* 789: +),-./0-’,/. -1 +/,-0*2-&3 *<0,/+04
1,-. *+$,$-& .&(&(&/

$ " # 定性分析

采用保留值定性 !标准样混合液与试样进样量

均为 C!>，两者交叉进样，比较标样混合液与试样

组分峰的保留时间加以定性 !
$ " = 定量测定

$ != !! 采用外标法定量 配制一系列不同质量浓

度的标准溶液，按上述色谱条件分别测定峰面积，

以峰面积G进样量按线性回归方法求得其 @ 种主要

类胡萝卜素线性回归方程，相关系数与线性范围如

表 6 !
表 ! # 种主要类胡萝卜素标准曲线数据

(/5" ! >0/23/,3 +?,@* 3/0/ -1 1-?, A&234 -1 ./&2 +/,-0*2-&34

色 素 回归方程 相关系数 线性范围

"G胡萝卜素 # 6 J D ! D7?@S6 T D ! DD77 D ! AADD 7D K 6CD

叶黄质 # 7 J D $D67A%7 T D $DD6D D ! AAOD 7D K 67D

堇黄质 # ? J D $DDD?%? T D $DDDO D ! A6DD 6 K 6C

新黄质 # @ J D $DDDC%@ T D $DDD@ D ! H?7A 6 K 6C

注：# 6，# 7，# ?，# @ 分别为"G胡萝卜素，叶黄质，堇黄

质，新黄质的质量（0N）；%6，%7，%?，%@ 分别为其对应的峰

面积

$ != !$ 测定 取一份试样（7 ! DDDD N）设置 C 个重
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复，按前述方法进行前处理与 !"#$ 测定，计算出 %
种类胡萝卜素含量的平均值，标准偏差与变异系数

如表 & ’
表 ! 红心薯中!"胡萝卜素，叶黄质，堇黄质与新黄质的含

量

#$%&! #’( )*$+,-,$,-.( /$,$ 01!"2$30,(+(，4*,(-+，.-04$5$+"
,’-+ $+/ +(05$+,’-+ -+ !"#$#%& ’&(&(&) () * )

试样序号 !+胡萝卜素 叶黄质 堇黄质 新黄质

, -. ’ &, ,/ ’ ,& / ’ &, / ’ 01

& -. ’ &- 1 ’ 2. / ’ &, / ’ 00

- -0 ’ 12 1 ’ 1% / ’ && / ’ 0%

% -. ’ && 1 ’ 20 / ’ &, / ’ 02

0 -. ’ &, 1 ’ 1- / ’ &/ / ’ 02

! -. ’ ,2 1 ’ 1/ / ’ &, / ’ 0.

3’ 4 / ’ ,, / ’ ,0 / ’ /, / ’ /&

$5 * 6 / ’-/ , ’ 0/ - ’ -7 - ’ 02

6 结果与讨论

,）试样制备要考虑提取率，纯度与抽提的条件

等因素 ’采用预冷冻的四元溶剂（ " 已烷 8 " 丙酮 8 " 乙醇

8 " 甲苯 9 ,/ 8 2 8 . 8 2）与 %/6氢氧化钾甲醇在氮气、

暗处、浸提皂化 ,& :，不仅提取率高，样品纯度好，

同时因抽提溶剂及工具均进行了预冷冻，在无氧与

遮光条件下进行，从而减少了色素的降解与氧化 ’
&）比 较 了 " 乙腈 8 " 三氯甲烷 9 27 8 &&，" 甲醇 8

" 四氢呋喃 9 7/ 8 &/ 及 " 乙腈 8 " 三氯甲烷 8 " 叔丁醇 9 7- 8
,0 8 &，" 乙腈 8 " 三氯甲烷 8 " 水 9 7- 8 ,0 8 & 几个组合的流

动相对红心薯中类胡萝卜素的分离效果 ’ 结果表

明：以 " 乙腈 8 " 三氯甲烷 8 " 叔丁醇 9 7- 8 ,0 8 & 组合，配合

流量线性梯度洗脱效果最佳，而以甲醇作主溶剂构

成的洗脱系统，因柱压较高，对柱伤害大，另外，当

辅溶剂比例超过 &/6时易产生大量气泡，导致检测

困难 ’
-）将标准混合液与试样液交叉反复进样，验证

峰面积与保留时间的重现性 ’使用标准曲线的数据

对!+胡萝卜素 ，叶黄质，堇黄质，新黄质的峰面积进

行定量 ’得到 % 种类胡萝卜素的变异系数在/ ’ -/6
; - ’ 026，含量愈高的组份变异系数愈小，说明重

现性与组份含量成正相关 ’
%）对于回收率的研究，将 - 种不同浓度的!+胡

萝卜素加到原料中，按前述样品制备方法与色谱条

件进行测定，平均回收率为 1. ’ %6 ’

参考文献：

［,］$!<= > ! ’ $:?@?ABC@DE?BDF( FG H?IF@ A?@FBC(FDJK D( L?BC@ AF(MFNMONOK（ #$%&’( ()*(+,-）>P FQC( AFNOH(，B:D( N?PC@ ?(J :D):+
QC@GF@H?(AC NDRODJ A:@FH?BF)@?Q:P［S］’7 8’309$,0:3$;’<，,11,，0%-：,%2 ; ,00 ’

［&］$!<= > ! ’ 3CQ?@?BDF( FG A?@FBC(FDJK D( TO@G UC@H@J? V@?KK UP :D):+QC@GF@H?(AC NDRODJ A:@FH?BF)@?Q:P［S］’ 7 8’309$,0"

:3$;’<，,172，-1-：&12 ; -/% ’
［-］吉宏武，王增盛，施兆鹏 ’ 茶类胡萝卜素的高效液相色谱测定法［S］’ 茶叶科学，,112，,2（&）：&&0 ; &-/ ’
［%］W!X$!YW<$T Z@CJ@D[ ’ 3CQ?@?BDF(，DJC(BDGDA?BDF(，?(J RO?(BDGDA?BDF( FG B:C H?IF@ A?@FBC(FDJK ?(J A:NF@FQ:PNN AF(KBDBOC(BK D( C\+

B@?ABK FG KCMC@?N )@CC( MC)CB?UNCK UP NDRODJ A:@FH?BF)@?Q:P［S］’ 7 =:3- >00/ 2’(9，,17.，-%：./. ; .,. ’
［0］中国农科院茶叶研究所 ’茶树生理及茶叶生化实验手册［]］’北京：农业出版社，,17- ’

（责任编辑：朱 明）

,/-第 - 期 吉宏武等：!"#$ 分离测定红心薯中类胡萝卜素

万方数据


