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高效液相色谱法测定保健食品中绞股蓝皂苷 

XLIX的含量 

马玉凤*, 黄  文, 赵芸卉, 李崇勇 

(汉中市食品药品检验检测中心, 汉中  723000) 

摘  要: 目的  建立高效液相色谱法检测保健食品中绞股蓝皂苷 XLIX 含量的检测方法。方法  样品经甲醇

提取, 采用 Ultimate XB-C18 柱(4.6 mm×100 mm, 3 μm)进行色谱分离, 以乙腈-水作为流动相进行梯度洗脱, 流

速为 0.5 mL/min, 检测波长为 203 nm, 柱温 40 ℃。结果  绞股蓝皂苷 XLIX 在 0.001~1 mg/mL 范围内线性关

系良好(线性方程: Y=53.06X＋86.3, r=0.999); 绞股蓝皂苷 XLIX 在 0.1、0.2、1.0 g/kg 3 个添加水平上进行     

加标回收实验, 平均回收率为 86.1%~104.9%, 相对标准偏差为 1.6%~6.0%, 方法检出限为 5 mg/100 g 或         

5 mg/100 mL, 定量限为 10 mg/100 g 或 10 mg/100 mL。结论  本方法前处理过程简单、分析时间短、准确度

高, 适用于保健食品中绞股蓝皂苷 XLIX 的检测。 
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Determination of gypenoside XLIX in health food by high performance 
liquid chromatography 

MA Yu-Feng*, HUANG Wen, ZHAO Yun-Hui, LI Chong-Yong 

(Hanzhong Control and Testing Center for Food and Drug, Hanzhong 723000, China) 

ABSTRACT: Objective  To establish a method for determination of gypenoside XLIX in health food by high 

performance liquid chromatography (HPLC). Methods  The sample was extracted by methanol and performed on a 

Ultimate XB-C18 column with gradient elution program of acetonitrile-water. The flow rate was 0.5 mL/min, the 

detection wavelength was 203 nm, and the column temperature was 40 ℃. Results  Gypenoside XLIX had good 

linear relationships in the range of 0.0011 mg/mL(Y=53.06X＋86.3, r=0.999). Average recoveries at 3 spiked levels 

(0.1, 0.2, 1.0 g/kg) were 86.1%104.9%, and the relative standard deviations (RSDs) were in the ranges of 

1.6%6.0%. The limits of detection (LOD) was 5 mg/100 g or 5 mg/100 mL, and the limits of quantitation (LOQ) 

was 10 mg/100 g or 10 mg/100 mL. Conclusion  This method has the advantages of simple pretreatment, short 

analysis time and high accuracy, which is suitable for the detection of gypenoside XLIX in health food. 
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1  引  言 

绞股蓝(Gynostemma pentaphyllum (Thhunb.) Makino)

为葫芦科绞股蓝属, 又名七叶胆、七叶参、小苦药等[1]。

绞股蓝中含有皂苷、多糖、黄酮、有机酸、氨基酸及微量

元素等多种化学成分[2,3]。目前普遍认为皂苷、黄酮等是其
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主要活性成分, 包括绞股蓝皂苷 A、股蓝皂苷 B、绞股蓝

皂苷 XLIX[4]。绞股蓝总苷提取物是以绞股蓝为原料经提取

分离制成的总苷原料药, 其药品制剂有绞股蓝总甙片[5]、

绞股蓝总苷胶囊[6]等, 临床主治养心健脾、益气和血、除

痰化瘀、降血脂。用于高血脂症, 见有心悸气短、胸闷肢

麻、眩晕头痛、健忘耳鸣[7,8]。药理学研究表明, 绞股蓝皂

苷 XLIX 具有降血脂、降血压、抗氧化、抗癌等药理活    

性[9,10], 其含量在绞股蓝总苷中高达 6%~20%, 是其中含量

最高的活性特征成分之一[11], 目前其他科属植物中该组分

的报道研究较少。 

目前, 有文献报道用分光光度法测定绞股蓝中总皂

苷的含量 [12], 高效液相色谱法 (high performance liquid 

chromatography, HPLC)测定不同产地、不同品种绞股蓝中

芦丁和槲皮素的含量 [13], 高效液相色谱 -蒸发光散射法

(high performance liquid chromatography-evaporative light 
scattering method, HPLC-ELSD)测定葛兰心宁软胶囊中绞

股蓝皂苷 XLIL 的含量[14], 超快速液相色谱-三重四级杆/

线性离子阱质谱法 (ultrafast liquid chromatography-triple 

quadrupole/linear ion trap mass spectrometry, UFLC- 
QTRAP-MS/MS)同时测定绞股蓝中 11 种氨基酸[15], 但对

保健食品中 HPLC 法绞股蓝皂苷 XLIX 含量测定的文献报

道较少。 

本研究通过对色谱条件的研究、优化, 建立了高效液

相色谱测定绞股蓝皂苷 XLIX 的方法, 以期为保健品中绞

股蓝皂苷 XLIX 的含量测定提供参考。 

2  材料与方法 

2.1  仪器与试剂 

Agilent2760 高效液相色谱仪 (美国 Agilent 公司 ); 

Milli-Q Integal 纯水仪(美国 Millipore 公司); KQ-500DE 型

超声波清洗器 MS1003S(昆山市超声仪器有限公司 ); 

MS1003S 电子天平(瑞士 Mettler Toledo 公司)。 

绞股蓝皂苷 XLIX(纯度≥99.0%, 中国药品生物制品

检定所); 甲醇、乙腈(色谱纯, 美国 Merck 公司); 甲酸(色

谱纯, 美国 Fisher Scientific 公司); 水为超纯水。 

绞股蓝茶、口服液、药片样品各 5 份, 购自于本地超

市及药店。 

2.2  实验方法 

2.2.1  溶液配制 

标准溶液的制备: 准确称取适量固体标准品, 加甲醇

制成质量浓度为 1.0 mg/mL 的储备溶液, 密封, 于 4 ℃  

保存。 

2.2.2  样品前处理 

(1) 固体样品提取 

取样品适量混匀, 准确称取 0.5 g(精确至 0.001 g), 置

于 10 mL 容量瓶中 , 加入甲醇 9 mL, 超声处理(功率   

300 W、频率 50 kHz)10 min, 冷却至室温, 用甲醇定容至

10 mL, 过滤膜(0.22 μm, 有机相), 取续滤液, 待测。 

(2) 液体样品提取 

取样品适量摇匀, 准确吸取0.5 mL, 置于10 mL容量

瓶中 , 加入甲醇 9 mL, 超声处理 (功率 300 W、频率      

50 kHz)10 min, 冷却至室温, 用甲醇定容至10 mL, 过滤膜

(0.22 μm, 有机相), 取续滤液, 待测。 

2.2.3  仪器条件 

色谱条件: Ultimate XB-C18 柱(4.6 mm×100 mm, 3 μm); 

流动相 : 乙腈 (A)-水 (B); 流速 : 0.5 mL/min; 检测波长 :  

203 nm; 进样量: 10 μL; 柱温: 40 ℃。液相色谱梯度洗脱程

序: 0~15.0 min, 75%B~65%B; 15.0~35.0 min, 65%B~55%B; 

35.0~40.0 min, 55%B~55%B; 40.0~41.0 min, 55%B~75%B。 

3  结果与分析  

3.1  色谱条件选择 

对于极性相差较大的药物残留分析检测, 液相色谱

分离常用的液相色谱柱为 C18 柱 , 色谱柱规格主要有   

2.1 mm×150 mm、2.1 mm×100 mm、3.0 mm×150 mm、    

4.6 mm×100 mm 等, 内径越小, 流动相流速降低, 灵敏度

可显著提高 , 故选用色谱柱为 C18 柱(4.6 mm×100 mm,    

3 μm)。实验考察了不同溶剂系统洗脱的方式, 在将各色谱

峰基本分开, 尽量节省分析时间, 经过反复实验摸索, 确

立了乙腈-水梯度洗脱流动相条件。在上述色谱条件下, 绞

股蓝皂苷 XLIX 与相邻色谱峰分离度大于 2.0, 理论板数大

于 10000, 色谱图见图 1。 

 

 
 

 

 
注: A. 对照品溶液; B. 供试品溶液。 

图 1  HPLC 色谱图 

Fig.1  HPLC chromatograms 



5530 食 品 安 全 质 量 检 测 学 报 第 10 卷 
 
 
 
 
 

 

3.2  提取溶剂的选择  

药品测定时常用的提取试剂为甲醇、乙腈、乙酸乙酯、

丙酮、正己烷等其他的混合溶剂。通过对比实验, 发现用

甲醇提取很充分, 乙酸乙酯、丙酮、正己烷对组织的渗透

性不够, 提取率低。用甲醇提取, 极性大小较合适, 其他受

杂质提取影响较少。鉴于此, 采用甲醇作为溶剂提取样品。 

3.3  方法的线性范围及检出限 

分别准确吸取“2.2.1”项对照品溶液, 以甲醇为稀释液

配制 0.001、0.01、0.02、0.05、0.1、0.5、1 mg/mL 7 个浓

度的标准工作液, 注入液相色谱仪, 记录色谱图, 以峰面

积积分值 Y 为纵坐标, 进样量 X(μg)为横坐标, 绘制标准曲

线, 得回归方程: Y=53.06X＋86.3, r=0.999。结果表明, 绞

股蓝皂苷 XLIX 的进样量在绞股蓝皂苷 XLIX 0.001~     

1 mg/mL 范围内与峰面积呈良好的线性关系。在各种空白

样品中添加低浓度的绞股蓝皂苷 XLIX 标准溶液, 获得信

噪比为 3(S/N=3)时对应的浓度为此方法的检出限, 信噪比

为 10(S/N=10)时对应的浓度为此方法的定量限。当称样    

量为 0.5 g 或 0.5 mL, 定容体积为 10 mL 时, 绞股蓝皂   

苷 XLIX 的检出限为 5 mg/100 g 或 5 mg/100 mL, 定量限为      

10 mg/100 g 或 10 mg/100 mL。 

3.4  回收率及精密度实验 

向阴性样品(绞股蓝茶、口服液、药片)中添加低、中、

高 3 个浓度水平的标准溶液, 每个浓度样品平行测定 6 次, 

计算添加平均回收率和相对标准偏差, 结果如表 1 所示, 

绞股蓝皂苷 XLIX 的平均加标回收率为 86.1%~104.9%, 相

对 标 准 偏 差 (relative standard deviation, RSD) 为

1.6%~6.0%。该方法的准确度和精密度均符合定量分析要

求, 可用于日常保健食品中绞股蓝皂苷 XLIX 含量检测。 

 
表 1  绞股蓝皂苷 XLIX 回收率(n=6) 

Table 1  Recoveries of gypenosides XLIX (n=6) 

分析物 加入量/(g/kg) 
茶 口服液 片剂 

回收率/% RSD/% 回收率/% RSD/% 回收率/% RSD/% 

绞股蓝皂苷 XLIX 

0.1 104.9 3.4 100.1 5.8 86.1 6.0 

0.2 99.8 4.6 97.3 5.1 89.3 4.1 

1.0 98.5 2.8 90.6 1.6 90.3 4.8 

 
3.5  实际样品测定 

采用本研究建立的方法对我市售的保健食品绞股蓝

茶、口服液、药片各 5 个批次进行检测, 绞股蓝茶中的绞

股蓝皂苷 XLIX 的含量为 6.75 g/kg, 口服液的含量为  

2.02 g/mL, 药片的含量为 2.58 g/kg。 

4  结  论 

本研究建立了 HPLC 检测方法测定保健食品中的绞

股蓝皂苷 XLIX, 样品经甲醇提取后直接进样分析, 避免

了复杂的前处理过程 , 此方法操作简便 , 提高了检验效

率。本测定方法灵敏度、准确度高, 适用于保健食品中的

绞股蓝皂苷 XLIX 检测。 
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