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大蒜粉功效成分检测方法的优化 

叶少文* 

(汤臣倍健股份有限公司, 珠海  519040) 

摘  要: 目的  通过对比美国药典, 欧洲药典和中国药典检测大蒜(粉)功效成分的区别, 理清国内外大蒜(粉)

功效成分的研究方向, 并对美国药典检测大蒜粉的功效成分——蒜氨酸的检测方法进行优化, 提出一个操作

更加简便, 计算更加准确的蒜氨酸检测方法。方法  称取试样适量用 70%乙醇超声提取, 进行高效液相色谱法

分析, 用十八烷基硅烷键合硅胶为填料的色谱柱分离, 流动相为甲醇: 5 mmol/L 庚烷磺酸钠(磷酸调 pH 至 2), 

蒜氨酸标准品(美国药典)定量计算其含量。结论  蒜氨酸浓度在 0.035616~0.213696 mg/mL的范围内与峰面积

的线性良好, 相关系数 r＞0.999。在 80%、100%、120%添加水平下, 蒜氨酸的回收率为 98.0%。结论  该方

法操作简便、准确、重现性好, 适用于大蒜粉中蒜氨酸的含量测定。 
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Optimization of detection method for garlic powder composition 

YE Shao-Wen* 

(By-Health Co., Ltd., Zhuhai 519040, China) 

ABSTRACT: Objective  By comparing the difference of garlic (powder) efficacy composition in the United 

States Pharmacopoeia, European Pharmacopoeia and Chinese Pharmacopoeia, the optimization method of alliin 

was researched. Considering the detection of garlic powder composition in the United States Pharmacopoeia, the 

paper proposed a more simple operation with more accurate calculation for alliin detection. Methods  The 

sample was extracted with 70% ethanol ultrasonic and then analyzed by high performance liquid chromatography 

(HPLC), and octadecyl silane bonded silica gel as the filler of chromatographic column separation was used. The 

mobile phase of methanol: 5 mmol/L sodium heptane sulfonate (the pH was adjusted by phosphate to 2), the 

content was calculated by alliin standard (USP) quantitatively. Results  Alliin concentration in 

0.035616~0.213696 mg/mL had a good linearity with peak area, and within the range the correlation coefficients 

r>0.999. At the level of adding at 80%, 100%, and 120%, the recovery rate was 98.0%. Conclusion  The method 

is simple, accurate and reproducible, and suitable for determination of the alliin content in garlic powder. 
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1  引  言 

大蒜粉是大蒜经过一定工艺制成的粉状原料 , 

大蒜(粉)的功效成分近年来成为保健食品市场的热

点研究课题 [1], 国内外药典对大蒜(粉)的功效成分, 

检测方法也有说明[2]。由于大蒜(粉)的功效成分复杂, 

国内外药典对大蒜(粉)的功效成分检测和说明也有

所区别。中国药典以大蒜为收录品, 其检测大蒜的功

效成分为大蒜素(化学名称: 二丙烯基三硫醚, 分子

式: C6H10S3)
 [3], 欧洲药典收录了大蒜粉中大蒜辣素
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(英文名: Allicin, 化学名: 二丙烯基硫代亚磺酸酯, 

分子式 C6H10S2O)的检测方法, 美国药典收录了大蒜

粉中蒜氨酸[英文名:(+)-L-Alliin, (-)-L-Alliin;化学名

称: S-烯丙基-L-半胱氨酸亚砜, S-丙烯基-L-半胱氨酸

亚砜], 大蒜辣素的检测方法[4]。由于蒜氨酸在大蒜中

含量较高, 因而具有较高的研究价值[5]。美国药典用

衍生法检测大蒜粉中蒜氨酸含量, 该方法样品前处

理复杂, 且衍生反应步骤难以控制, 在检测的稳定性

中难以到达良好的效果。本文参考美国药典的对照品

信息, 把样品前处理变成 70%乙醇超声提取, 操作简

便, 稳定性好, 精密度高。 

2  材料与方法 

2.1  试剂和仪器 

蒜氨酸标准品(纯度: 96.0%, 来源: 美国药典, 

批号 : F1L004) [6]; 甲醇(色谱纯 , 北京迪马欧泰科

技发展中心); 磷酸(分析纯, 广州化学试剂厂); 无

水乙醇(分析纯, 广州化学试剂厂); 庚烷磺酸钠(色

谱纯 , 广州化学试剂厂); 大蒜粉(成都菊乐股份有

限公司)。 

高效液相色谱仪(型号: 1260带UV检测器, 美国

安捷伦公司) [7]。 

2.2  色谱条件 

色谱柱 : Phenomenex Gemini-NX 5 m, 4.6×250 

mm[8]。柱温 : 35 ℃。流动相 : 甲醇 : 5 mmol/L 庚烷

磺酸钠 (磷酸调节 pH 至 2.5)=13:87。流速 : 1.0 

mL/min。进样量 : 10 L。运行时间 : 20 min/针。

检测器波长 : 210 nm。  

2.3  标准品溶液的配制 

精确称取蒜氨酸对照品 18.55 mg 于 10 mL 容

量瓶中 , 加入 50%甲醇溶液溶解并定容至刻度 , 

摇匀 [9]。精密吸取 0.2、0.4、0.6、0.8、1.2 mL 于

10 mL 容量瓶中 , 用 50%甲醇溶液配成蒜氨酸浓

度为 0.035616、0.071232、0.106848、0.142464、

0.213696 mg/mL 的标准溶液 [9]。  

2.4  供试品溶液的配制 

称取均匀的样品 50 mg至 25 mL容量瓶中, 加入

适量 70%乙醇溶液超声(40 kHz)20 min, 用 70%乙醇

溶液定容至容量瓶刻度, 摇匀过 0.45 m 有机滤膜, 

上机待测[10]。 

2.5  线性实验 

将蒜氨酸标准溶液, 经 0.45 μm的微孔有机滤膜

过滤, 进行高效液相色谱分析, 记录色谱图, 以标准

品浓度为(X)横坐标, 标准品的峰面积(Y)为纵坐标, 

绘制标准曲线, 求得回归方程[11]。 

2.6  精密性实验 

精密称取样品 6份, 按 2.4供试品制备方法处理

样品 , 检测样品含量 , 计算其相对标准偏差

RSD(%)[12]。 

2.7  加标回收实验 

精密称取约 50 mg样品 9份, 置于 25 mL容量

中, 分成 3 组, 每组 3 份, 于每一组中分别精密加

入蒜氨酸标准使用液(浓度为 1.7808 mg/mL)各 3个

80%、100%、120%不同梯度的量, 按 2.4供试品制

备方法处理样品, 经 0.45 μm的微孔有机滤膜过滤, 

即为加标溶液[13]。 

3  结果与讨论 

3.1  标准曲线确证结果  

蒜氨酸标准溶液浓度为 0.035616、0.071232、

0.106848、0.142464和 0.213696 mg/mL分别对应的

峰面积为 315.49、 616.22、 928.41、 1239.64 和

1857.89。其标准曲线方程见表 1, 其相关系数为

0.9999, 表明蒜氨酸浓度在 0.035616~0.213696 

mg/mL的范围内均具有良好的线性。 
 

表 1  标准曲线方程 
Table 1  The standard curve equation 

名称 标准曲线方程 相关系数(r) 

蒜氨酸 Y=8686.3X+1.2878 0.9999 

 

3.2  检出限和定量限 

分析方法的检出限 LOD和定量限 LOQ由信

噪比 (S/N)计算。LOD 定义为 S/N=3 时对应的待

分析浓度 , LOQ 定义为 S/N=10 时对应的待分析

浓度。  

3.2.1  检出限 

将蒜氨酸浓度为 LOD=0.15 g/mL 的对照溶液

进样, 通过工作软件计算得 S/N=3。按实际样品的处

理过程计算 , 蒜氨酸的方法检出限为 : 0.15 
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g/mL×25 mL/1000/50 mg×100=0.0075% 
3.2.2  定量限  

 以 S/N=10 定方法的检测浓度为 : LOQ＝

LOD/3×10, 按照实际样品的处理过程计算, 蒜氨酸

的方法定量限为: 0.0075/3×10=0.025%。 

3.3  精密度实验   

蒜氨酸的精密度结果见表 2, 6个样品的相对标

准偏差(RSD)均小于 1.3%, 表明该方法有良好的精

密度。 

3.4  回收率实验   

蒜氨酸在 3 个不同添加水平下浓度的回收率结

果见表 3, 3 个浓度下样品中的蒜氨酸的提取平均回

收率为: 98.0%, 相对标准偏差(RSD)均小于 1.3%。 

3.5  实际样品的测定 

在 2.2条件下, 与蒜氨酸标准品色谱峰(如图 1)相

对应的位置上, 可以分离大蒜粉中的蒜氨酸 2个同分

异构体, 如图 2 所示, 分离效果良好, 同时也不会受

杂质峰的影响。 

4  结果与讨论 

蒜氨酸是大蒜中天然存在的主要功效成分, 其本

身含有两个同分异构体(见图1), 2个同分异构体的功效

作用是相同的。目前国内没有法定机构出售蒜氨酸的标

准品, 国内其他机构出售的蒜氨酸标准品只有一个蒜氨

酸峰, 而美国药典的蒜氨酸标准品明确指出包含了蒜氨

酸的两个同分异构体[14]。在检测数据计算中, 用 2 个同

分异构体的标准峰一起共同定量更加准确和科学, 其检

测大蒜粉中蒜氨酸结果平均值为2.23%, 精密度为0.6%, 

回收率为 98.0%, 表明本试验具有良好的精密度和准确

率, 用该方法能对大蒜粉中蒜氨酸的测定起到准确的

质量控制目的。本文通过 70%乙醇溶液对样品进行超

声提取, 经色谱柱(Phenomenex Gemini-NX 5 m, 4.6 

mm×250 mm),  可以分离大蒜粉中的蒜氨酸的两 
 
 

表 2  精密度的实验(n=6) 
Table 2  The precision of the experimental (n= 6) 

名称 含量(%) 平均含量(%) RSD(%) 

蒜氨酸 

2.23 

2.24 

2.22 

2.23 

2.21 

2.24 

2.23 0.6 

 
 

表 3  加标回收率实验结果(n=9) 
Table 3  The standard addition recovery experiment (n=9) 

名称 理论加标量(mg) 实际测得标准品量(mg) 回收率(%) 平均回收率(%) RSD(%) 

 

0.8737 0.8904 98.12 

  0.8731 0.8904 98.05 

0.8847 0.8904 99.35 

蒜氨酸 

1.0756 1.1041 97.41 

98.0 0.7 1.0729 1.1041 97.17 

1.0879 1.1041 98.53 

 

1.3038 1.3356 97.61 

  1.3044 1.3356 97.66 

1.3072 1.3356 97.87 
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图 1  蒜氨酸标准品色谱图 

Fig. 1  Chromatogram of alliin standard 
 
 

 
 

图 2  样品的色谱图 

Fig. 2  Chromatogram of sample 
 
 

个同分异构体, 并进行准确的定量检测。与美国药典

衍生方法比较, 本方法具有操作简便, 低成本, 高效

率的优势, 表明该方法更加适用于测定大蒜粉中蒜

氨酸的含量检测[15]。 
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