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高效液相色谱法测定保健食品中的羟基酪醇 

吕  卓, 李  涛*, 贺  茜, 史朝烨, 雷会宁, 樊少娟, 马  月, 乔蓉霞 
(陕西省食品药品监督检验研究院, 西安  710065) 

摘  要: 目的  建立高效液相色谱法测定保健食品中羟基酪醇的方法。方法  样品用二甲基亚砜进行超声提

取后, 采用 Waters Spherisorb ODS2 色谱柱(250 mm×4.6 mm, 5 μm)进行分离, 以 0.12%甲酸水溶液‒0.12%甲酸

甲醇溶液为流动相等度洗脱, 柱温为 30 ℃, 流速 1 mL/min, 紫外检测器进行检测, 外标法定量。结果  羟基

酪醇在 12.45～498.0 μg/mL 范围内线性关系良好, 相关系数大于 0.999; 检出限为 0.03 g/100 g; 定量限为  

0.12 g/100 g; 平均回收率为 99.5%~100.6%, 相对标准偏差值为 0.55%~1.13%。结论  该方法简便、快捷、高

效、准确, 适用于保健食品中羟基酪醇的测定。 
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Determination of hydroxytyrosol in health food by high performance liquid 
chromatography 

LV Zhuo1, LI Tao*, HE Qian, SHI Zhao-Ye, LEI Hui-Ning, FAN Shao-Juan, MA Yue, QIAO Rong-Xia 
(Shaanxi Institute for Food and Drug Control, Xi'an 710065, China) 

ABSTRACT: Objective  To establish a method for the determination of hydroxytyrosol in health food by high 

performance liquid chromatography. Methods  After ultrasonic extraction with dimethyl sulfoxide, the samples 
were separated with Waters Spherisorb ODS2 column (250 mm×4.6 mm, 5 μm) by using 0.12% formic acid aqueous 

solution-0.12% formic acid methanol solution as mobile phase for isocratic elution at the flow of 1 mL/min. The 

temperature of column was 30 ℃. The samples were detected by UV detector and quantified by external standard 

method. Results  Hydroxytyrosol had a good linear relationship in the range of 12.45‒498.0 μg/mL, and the 

correlation coefficient was greater than 0.999. The limit of detection was 0.03 g/100 g. The limit of quantitation was 

0.12 g/100 g. The average recoveries were 99.5%‒100.6%, and the relative standard deviations were 0.55%‒1.13%. 

Conclusion  This method is simple, rapid, efficient and accurate, which can be applied to detect hydroxytyrosol in 

health food. 
KEY WORDS: health food; hydroxytyrosol; high performance liquid chromatography 
 

 
1  引  言 

羟基酪醇(hydroxytyrosol, HT)是一种天然抗氧化剂, 

广泛存在于橄榄科橄榄属植物的枝叶及果实中[1]。近年来, 
橄榄的主要用途是生产初榨橄榄油, 在橄榄油加工过程中, 
产生大量的果渣, 果渣中含有果渣油、多酚和萜类化合物
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等多种活性成分 [2], 其中酚类物质中的橄榄苦苷含量占

25%, 橄榄苦苷的性质不稳定, 在酸、碱和酶的作用下易降

解为羟基酪醇和榄香酸[3]。研究报道, 羟基酪醇具有抗氧

化、抗炎、抗癌、抗血栓、抗菌、抗病毒等功能[4‒12]。其

药理主要作用机制是通过蛋白激酶 B、细胞外信号调节激

酶、叉头蛋白 O3a 等信号途径激活细胞内抗氧化酶体系, 
增加线粒体生成, 减少氧化损伤造成的疾病发生[13]。 

羟基酪醇是一种酚类化合物, 化学名为 3, 4-二羟基

苯乙醇, 易溶于二甲基亚砜(dimethyl sulfoxide), 在 280 nm
处有最大吸收值。由于羟基酪醇具有的多重保健功效, 目
前在缓解体力疲劳、缓解视疲劳、辅助降血糖等功能声称

的保健食品中多有使用, 而我国近年来对其生物活性及制

备工艺报道文章较多, 在其保健食品中含量检测方面报道

较少, 并且目前现有的食品标准中尚未有羟基酪醇的检测

方法, 本文通过测定上述, 从而建立测定保健食品中羟基

酪醇含量的检测方法, 。 
本研究建立了高效液相色谱法测定保健食品中羟基

酪醇的含量, 为保健食品中羟基酪醇的质量控制及含量检

测提供技术支持, 同时为保健食品生产企业的质量控制及

监管提供相关依据。 

2  材料与方法 

2.1  材料与试剂 

羟基酪醇标准品 ( 纯度 96.9%, 批号 : F3030008, 
ANPEL 公司); 甲醇、甲酸、二甲基亚砜(色谱纯, 德国

MERCK 公司); 实验用水为超纯水。 
保健食品样品为企业提供, 宣称功能类别分别为缓

解视疲劳胶囊(1 号样品)、辅助降血糖胶囊(2 号样品)、缓

解体力疲劳胶囊(3 号样品), 共 3 批。 

2.2  设备与仪器 

Waters e2695 液相色谱仪(配二极管阵列检测器, 美国

沃特世公司); Sartorius BT25S 电子分析天平(德国赛多利

斯公司); AE-240 电子分析天平(瑞士 METTLER TOLEDO
公司); KQ-500D 型超声波清洗器(江苏昆山市超声仪器有

限公司); CF16RN 型离心机(日本日立公司)。 

2.3  色谱条件 

色谱柱: Waters spherisorb ODS2 柱(250 mm×4.6 mm, 
5 μm); 柱温: 30 ℃; 流动相: 0.12%甲酸水溶液: 0.12%甲酸

甲醇溶液=85﹕15(V﹕V); 流速: 1.0 mL/min; 检测波长: 
280 nm; 进样量 10 μL。 

2.4  测定方法 

2.4.1  标准溶液的配制 
称取羟基酪醇标准品 0.1 g, 精确至 0.0001 g, 置于   

100 mL 容量瓶中, 用二甲基亚砜溶解并定容, 摇匀, 配制成

质量浓度为 1.000 mg/mL 的标准品储备液。分别精密吸取上

述羟基酪醇标准储备溶液 0.1、0.2、0.4、0.8、1.0、2.0、3.0、
4.0 mL 置于 10 mL 容量瓶中, 用二甲基亚砜稀释并定容至刻

度, 摇匀, 制成浓度分别为 10、20、40、80、100、200、300、
400 μg/mL 的标准工作溶液, 实际浓度分别为 12.45、24.90、
49.80、99.60、124.5、249.0、373.5、498.0 μg/mL。 
2.4.2  样品处理 

称取研细混匀的样品约 0.5 g, 精确至 0.0001 g。置于

150 mL 具塞锥形瓶中, 精密加入二甲基亚砜 50 mL, 称定

重量, 超声提取 30 min(40 KHz, 500 W), 放置室温, 用二

甲基亚砜补足重量, 摇匀, 经 0.45 μm 有机系微孔滤膜过

滤后, 滤液供液相色谱测定。 

3  结果与分析 

3.1  样品前处理条件的选择 

羟基酪醇易溶于二甲基亚砜, 现有文献报道样品前处理

中羟基酪醇的提取方式主要有加热回流提取、离子交换树脂、

超声提取等方式[14-19], 而超声提取方式为目前样品中羟基酪

醇提取的主要方式, 所以本方法采用二甲基亚砜超声提取样

品中的羟基酪醇, 再离心取上清液经有机系微孔滤膜过滤后

上机测定, 同时经过方法学验证, 精密度及回收率良好, 方
法快速简便, 满足保健食品中羟基酪醇的检测要求。 

3.2  流动相的选择 

目前检测羟基酪醇的流动相体系主要有甲醇-水、乙

腈-水、乙腈-甲酸、乙腈-0.3%磷酸水溶液、甲酸水-甲酸甲

醇等流动相系统[14‒19], 由于在样品的分离分析过程中, 流

动相的 pH 值是否合适直接影响羟基酪醇的峰型、灵敏度

及分离度 , 而且羟基酪醇在色谱柱上的保留较弱 , 选用

0.12%甲酸水溶液: 0.12%甲酸甲醇溶液=85:15(V:V)作为流

动相时, 由于流动相中含有甲酸, 使得羟基酪醇的色谱峰

形尖锐, 同时由于流动相中水相比例较大, 保留时间增加, 

分离度好, 同时甲醇比乙腈毒性更小, 因此采用 0.12%甲

酸水溶液: 0.12%甲酸甲醇溶液=85:15(V:V)作为本实验体

系的流动相。 

3.3  检测波长的选择 

用二极管阵列检测器在 200~400 nm 范围内对羟基酪

醇标准品进行扫描, 结果表明, 羟基酪醇的最大吸收波长分

别为 222 nm 和 280 nm, 而由于 222 nm 属于末端吸收, 同时

分别在 222 nm、280 nm 提取色谱图后发现羟基酪醇在   
280 nm 波长处峰型及响应都好于 222 nm, 满足实验要求, 
因此检测波长设为 280 nm。羟基酪醇的最大紫外吸收峰及

222 nm 标准色谱图、280 nm 标准色谱图分别见图 1~3。 
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图 1  羟基酪醇的最大紫外吸收峰 
Fig.1  Maximum ultraviolet absorption peaks of hydroxytyrosol 

 

 
 

图 2  羟基酪醇的标准色谱图(222 nm) 
Fig.2  Standard chromatogram of hydroxytyrosol(222 nm) 

 

 
 

图 3  羟基酪醇的标准色谱图(280 nm) 
Fig.3  Standard chromatogram of hydroxytyrosol(280 nm) 
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3.4  线性范围、相关系数与检出限 
对羟基酪醇标准工作溶液进行液相色谱分析, 以峰

面积 Y 为纵坐标, 浓度 X(μg/mL)为横坐标, 线性关系较好, 
回归方程和相关系数见表 1。分别以 3 倍信噪比(S/N=3)、

10 倍信噪比(S/N=10)计算检出限和定量限, 羟基酪醇的检

出限(limit of detection, LOD)、定量限(limit of quantitation, 
LOQ)见表 1, 羟基酪醇空白色谱图、标准色谱图及样品色

谱图见图 4~6。 
 

表 1  羟基酪醇的线性回归方程、相关系数、线性范围、检出限、定量限 
Table 1  Regression equation, correlation coefficient, linear range, LOD and LOQ of hydroxytyrosol  

名称 线性范围/(μg/mL) 线性回归方程 相关系数 LOD/(g/100 g) LOQ/(g/100 g) 

羟基酪醇 12.45～498.0 Y=4440X-13600 0.9999 0.03 0.12 

 
 

 
 

图 4  羟基酪醇的空白色谱图 
Fig.4  Blank chromatogram of hydroxytyrosol 

 

 

 
 
 

图 5  羟基酪醇的标准色谱图 
Fig.5  Standard chromatogram for hydroxytyrosol 
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图 6  羟基酪醇的样品色谱图 
Fig.6  Sample chromatogram of hydroxytyrotyl alcohol 

 
3.5  方法精密度及回收率 

按照样品处理方法分别对 3 种功能声称的保健食品

样品进行了羟基酪醇含量的测定实验及 3 个水平的加标实

验, 样品含量测定结果的相对标准偏差在 0.34%~0.60%, 3

个水平加标实验回收率在 99.5%~100.6%, 相对标准偏差

在 0.55%~1.13%, 样品测定含量、加标回收率以及相对标

准偏差(relative standard deviation, RSD)见表 2。结果表明

该方法回收率和精密度符合要求。 

 
表 2  羟基酪醇的测定结果、精密度、回收率(n=3) 

Table 2  Determination results, precision and recoveries of hydroxytyrosol(n=3) 

样品编号 含量平均值/(g/100 g) RSD/% 
添加浓度/(2.5 g/100 g) 添加浓度/(5.0 g/100 g) 添加浓度/(7.5 g/100 g) 

平均回收率/% RSD/% 平均回收率/% RSD/% 平均回收率/% RSD/% 

1 9.2 0.60 99.7 0.89 99.8 0.82 99.8 0.70 

2 16.0 0.34 99.5 0.55 99.8 1.00 100.2 0.86 

3 10.5 0.49 99.9 0.89 99.9 0.84 100.6 1.13 

 
 

4  结  论 

本研究建立了测定保健食品中羟基酪醇的检测方法, 
实验过程简洁、快速、实用。同时, 本实验通过对含有羟

基酪醇的保健食品进行含量测定, 并通过方法精密度、回

收 率 等 方 法 学 实 验 验 证 了 本 检 测 方 法 , 在 12.45~     
498.0 μg/mL 范围内线性关系良好, 该方法的检出限和定

量限分别为 0.03 g/100 g 和 0.12 g/100 g, 加标回收率为

99.5%~100.6%, 相对标准偏差为 0.55%~1.13%。本方法简

单、快速、准确, 前处理简单, 适合于硬胶囊类保健食品

中羟基酪醇的测定。 
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