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摘 要：为检测大豆中的!$ 和"$ 含量，应用高效液相色谱 * 差示折射法（-#./ * 012）测定大豆皂

甙样品中 !!"# 皂甙!$ 和"$ 含量，色谱柱为 3!4 * 5" * ()( 柱（6"/，,78 99 : &;) 99，;#9），流

动相为含 )7%<三氟乙酸的乙腈 = 水（,) = 8)）。!!"# 皂甙!$ 和"$ 分别在 %7(+ > 87++#$ 和 %78&
> +7%&#$ 范围内线性关系良好，平均回收率为 ?(7,<和 ?,7&<，!"# 为 ,7)@<和 ,7&+<。方法准

确度高，重现性好，适用于大豆皂甙样品中 !!"# 皂甙以及其它大豆皂甙的含量测定。
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大豆皂甙是近年来受到食品科学界广泛关注的

非营养成分，是一类五环三萜的糖甙，主要分为 5
类、\ 类、] 类和 !!"# 皂甙。5 类皂甙是以 GMSCGCU
VM$IDMK 5 为配基的双糖链皂甙，\ 类和 ] 类皂甙是

分别以 GMSCGCVM$IDMK \ 和 GMSCGCVM$IDMK ] 为配基的单

糖链皂甙，!!"# 皂甙则是以 GMSCGCVM$IDMK \ 作为配

基，/ * && 位上结合有 &，( * 0FHS0RM * &，; * 0FHSU
0RMYS * 8 * 9IJHSK * ,$ * VSRCD * , * MDI（!!"#）的单

糖链皂甙，目前认为是天然存在的真正大豆皂甙。

研究表明大豆皂甙具有多种药理作用，如抗癌、防治

心血管疾病、抗病毒、保肝以及抗血栓等作用。［% > ,］

而不同种类的大豆皂甙生理作用有所区别，如具有

抗癌以及抗病毒活性的主要为单糖链皂甙 \ 类、]
类和 !!"# 皂甙。［;］其中 !!"# 皂甙在 !!"# 结构

中含有烯醇基和酮基两个活性基团，具有独特的活

性氧清除作用。［&］因此，对大豆及其制品中各类皂

甙，尤其对单糖链皂甙的定量分析是研究大豆皂甙

药理作用的基础。目前，常规 -#./ 法主要以大豆

皂甙 \O 单体作为标准品测定大豆总皂甙。但由于

使用较低的紫外检测波长，且紫外光谱图为末端吸

收，所以反相高效液相色谱 * 紫外检测的方法测定

大豆皂甙有一定的难度，难以得到满意的结果。本

文采用高效液相色谱 * 差示折射法测定大豆皂甙样

品中 !!"# 皂甙的含量，为 !!"# 皂甙以及其它大

豆皂甙的定量分析提供一种可靠的方法。

% 材料与方法

% ’% 仪器和试剂 检测单元为 ^CJIRG 高效液相色

谱系统，包括 ^CJIRGZ" @%@ VKBG 自动进样器；̂ CJIRG
8))] 控制单元；̂ CJIRGZ" +); 数据处理机和 ^CJIRG
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!"#$ 差示折光仪。高效液相色谱用试剂为色谱纯

（%&’( 公司），其余试剂均为日本试药特级。

# ) ! 色 谱 条 件 色 谱 柱 为 (*+ , &- , .$. 柱

（/-0，"12 33 4 !5$ 33，5!3），柱温 "$6，流动相

为含 $1#7 三 氟 乙 酸 的 乙 腈 8 水（"$ 8 2$），流 速

# 39 : 3;<，高纯氦气脱气，进样量 #$!9，分析时间为

"5 3;<。

# ). 标样配制 **-= 皂甙"> 和#> 标准品，实验

室自行制备，通过 ?@、A&+ , -+、#B , C-@ 和#.0 ,
C-@鉴定，高效液相色谱分析为单一峰（见图 #）。

称取 **-= 皂甙"> 和#> 标准品 .1"" 3> 和 "1$2
3>，加 甲 醇 溶 解 定 容 至 #$ 39，分 别 配 成 浓 度 为

$1."" 3> : 39 和 $1"$2 3> : 39 的溶液，作为对照品溶

液。分别吸取标准品液 #$!9，供 B=90 分析。

#)**-= 皂甙">；!) **-= 皂甙#>；.)大豆皂甙 DE；")大豆皂

甙 DF；5 )大豆皂甙 DG；2)大豆皂甙 DH；I)大豆皂甙 &#；J)大

豆皂甙 &!。

&)**-= 皂甙"> 标准品；D) **-= 皂甙#> 标准品；0) 试样

A#$$；*)试样 AJ$。

图 # 标准品及试样的高效液相色谱图

# )" 试样制备 大豆胚轴 . K> 用 #5 9 5$7甲醇溶

液提取后喷雾干燥得大豆胚轴提取物（+BL）52! >。
准确称取 +BL !$$ >，用 5$$ 39 #$7甲醇溶液溶解，

上 0#J反相层析柱（/-0，(*+ , &2$ , +#5$，5 M3 4
I" M3），依次用 ! 9 #$7、.$7、5$7、J$7、#$$7甲

醇进行梯度洗脱，收集各流出部分，经减压蒸馏、冷

冻干燥得干品，分别称为 A#$、A.$、A5$、AJ$和 A#$$。单

糖链皂甙主要在 AJ$和 A#$$中流出。

# )5 测定 称取富含大豆皂甙的 AJ$和 A#$$各 $1#
>，分别用甲醇定容至 5$ 39，以 -;N;OPQH AB$$15!3
过滤膜过滤后作为试样供试液。分别吸取 AJ$ 和

A#$$供试液 #$!9，供 B=90 分析。

! 结果与讨论

! )# 线性关系考察 精密吸取 **-= 皂甙"> 和#>
标准品溶液 "、J、#!、#2、!$!9，重复进样测定，以色

谱峰峰面积对进样量进行线性回归分析。用 LRMHN
软件处理得回归方程，分别为：**-= 皂甙">：! S
"2"TT" 8 #IT"，# S $1TT5"；**-= 皂甙#>：! S 5"2I""
8 .J2I，# S $1TJJT。两组分的最小检出量分别为

#1.J!> 和 #12!!>。
! )! 精密度试验 精密吸取"> 和#> 标准品溶液

#$!9，重复进样 5 次。结果大豆皂甙"> 和#> 的

$%& 均小于 .7（表 #），符合分析要求。

表 # 精密度测定结果 !>

**-= 皂甙 测定次数 ’ !" $%& 7

"> 5 . )"$ # )I"

#> 5 " )$# ! )2J

! ). 回收率试验 称取已知含量的试样 2 份，准确

加入 **-= 皂甙"> 和#> 标准品液适量，重复进样 2
次，计算试样的加样回收率和相对标准偏差。结果

见表 !。

表 ! 回收率测定结果 3>

大豆

皂甙

试样中

含量
加入量 测定值

回收率

7
平均回

收率 7
平均

$%& 7
$)!.5 $)#I! $ ).T! T# ).
$ )!.5 $ )#I! $ ).T" T! )"

">
$ )!.5 $ )#I! $ ).JJ JT )$
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! )" 试样测定 在 0#J柱层析中，**-= 皂甙主要

在 J$7和 #$$7甲醇溶液中流出。B=90 色谱结果

表明，AJ$主要成分为 & 类、D 类、L 类和 **-= 皂甙，

A#$$主要成分为 D 类、L 类和 **-= 皂甙。大豆胚轴

中 & 类皂甙主要有 &# 和 &!；D 类皂甙主要有 DE 和

DF；L 类皂甙主要有 DG 和 DH；**-= 皂甙主要有">
和#>。AJ$、A#$$和大豆胚轴提取物（+BL）中 **-= 皂

甙的含量测定结果见表 .，B=90 色谱图见图 #。

表 . 皂甙试样中 **-= 皂甙含量测定结果 ’ S .

试样 "> 7 #> 7

AJ$ . )#" I )2!
A#$$ J )TJ !I )2
+BL $)"! # )##

. 结论

本法建立了大豆胚轴中 **-= 皂甙"> 和#> 的

高效液相色谱测定方法。大豆皂甙的最大吸收波长
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（!"# $%）较低，且紫外光谱图为末端吸收，对所用流

动相的纯度要求很高，因此采用紫外检测法容易造

成基线不稳，重复性较差，难以得到满意的结果。本

法采用差示折射法检测大豆皂甙，结果峰面积值和

进样量之间呈良好的线性关系，用于大豆皂甙的分

析优于紫外检测法。本文建立的检测方法灵敏度、

重现性均能满足一般分析要求，可用于大豆皂甙样

品中 &&’( 皂甙的含量分析，也可用于其它大豆皂

甙的分析，具有普遍意义。
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摘 要：为研制一个适用于基层实验室测定猪肉中克伦特罗的极谱分析方法，将试样用 K/V乙醇

和正己烷二种不同极性溶剂提取和纯化，用拟定的极谱分析方法进行定性和定量测定。在盐酸 S
高锰酸钾 S 草酸介质中，克伦特罗峰电位为 S J-" %P（=2 * ORW）。克伦特罗浓度在 "U/ X -U"!A Y %Z
之间线性关系良好，相关系数 " [ "U,,,-，回归方程 # [ ,U/.#$ S #!U)/。最低检出量为 )U!!A。平

均相对标准偏差（%&’）为 KUKV（( [ K），加标平均回收率为 J/U!V。该法准确、快速、简便、仪器价

廉，适于基层实验室检测猪肉中克伦特罗残留量。

关键词：极谱法；猪；克伦特罗

!"#"$%&’(#&)’ )* +,"’-.#"$), $"/&0."/ &’ 1)$2 -3 #4" /&’5,"6/7""1 1),($)5$(143
QB$A \4B1]4$，>< BG *

（^>BG<3 B$E :$<4D>H4E>%4; O<B<41$ 1C O4;37B$ (F1=4$;>，O4;37B$ R3>$AE7 .)""#)，R34$B）

8-/#$(+#：: %><31E 724$A 24$AG>D2_>>H H1GBF1AFBH3@ C1F E><>F%4$4$A <3> ;G>$87<>F1G F>24E7>2 4$ H1F5 _B2 >2D
<B8G423>E C1F %4EEG> B$E 2%BGG 24‘>E GB81FB<1F4>2 * RG>$87<>F1G 4$ 2B%HG>2 _>F> >?<FB;<>E B$E H7F4C4>E _4<3 K/V
BG;131G B$E (D^>?B$> B$E <3>$ E><>F%4$>E ]7BG4<B<4=>G@ B$E ]7B$<4<B<4=>G@ 8@ H1GBF1AFBH3@* (>B5 H1<>$<4BG 1C
;G>$87<>F1G _B2 C17$E B< S J-" %P（=2 * ORW）4$ <3> %>E47%2 1C ^RG 9’$6-D !̂R!6- * Q3> G4$>BF F>GB<41$ _B2
_>GG <1 <3> 2<B$EBFE ;1$<>$<2 1C ;G>$87<>F1G _4<34$ <3> FB$A> 1C "U/ X -U"!A Y %Z* Q3> ;1>CC4;4>$< 1C ;1FF>GB<41$
_B2 " [ "U,,,-（( [ K），F>AF>2241$ >]7B<41$ _B2 # [ ,U/.#$ S #!U)/ ) Q3> E><>;<B84G4<@ 1C <3> %><31E _B2
)U!!A* M<2 F>GB<4=> 2<B$EBFE E>=4B<41$（%&’）_B2 KUKV（( [ K）B$E B=>FBA> F>;1=>F@ _B2 J/U!V（( [ /）*
Q3> %><31E 42 B;;7FB<>，FBH4E B$E 24%HG>，B$E <3> 4$2<F7%>$< 42 ;3>BH* M< 42 C4< C1F %4EEG> B$E 2%BGG 24‘>E
GB81FB<1F4>2 <1 E><>F%4$> ;G>$87<>F1G F>24E7>2 4$ H1F5*

—!#—
中国食品卫生杂志

R^MaWOW +6NTa:Z 6b b66& ^0cMWaW !""- 年第 ). 卷第 ) 期


