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高效液相色谱法

测定魔芋精粉中魔芋葡甘聚糖含量

摘 要 首 次 建 立 了 !"#$ 法 测 定 魔 芋 精 粉 中 魔 芋 葡 甘 聚 糖

%&’()含量的方法。魔芋精粉水解条件：温度 *++,、时间

-./01!-234 浓度 -567 8 #；色谱条件：色谱柱 29:;< ";=!>
流动相 重蒸水，流量 +.457 8 5?@，柱温 A+,，进样量

*+"7。结果表明，上述条件下杂质成分以及 ’79 及 (;@ 之

间 可 完 全 分 离 。 该 方 法 测 定 &’( 的 平 均 回 收 率 为

AA.+/B，相对标准偏差为 +./CB，同时可以测定精粉中的

淀粉含量，可用于葡甘聚糖的定量分析和魔芋精粉的质

量评价。
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魔芋是天南星科多年生草本植物，其主要的生物

活性成分是魔芋葡甘聚糖-./0123 4563/720020，简称

.489: 是由 ;*葡萄糖和 ;*甘露糖按 )<)&=>)&% 的摩

尔比:以 #*)，? 糖苷键连接起来的高分子杂多糖@)A，被

广泛应用于保健食品和医药上。我国魔芋资源十分

丰富:是世界上魔芋精粉最大的出口国。.48 的含量

是评价魔芋精粉和相应的产品质量的最为重要的指

标，寻求一种准确度高的测定方法十分必要@#A。因此:
有一些文献研究了薄层色谱法 @?:=A、;B" 比色法 @+A、甘

露糖腙法 @+A及 "C8 法 @,A等方法:但在试验设计上有的

未能排除淀粉的干扰，有的认为 456 与 820 的比率

一成不变@%A，因此测量结果均存在一定的问题。

% 材料与方法

%#% 实验原理

魔芋精粉水解液中 456 的含量包括来源于 .48
（456D）和来源于淀粉（456"）两部分，采用高效液相色

谱法-EFGH9首先测定 .48 纯品中 456D：820 的比例

0，按魔芋精粉水解液中 820 的含量及前面测定的比

例 0，可以精确测定精粉 .48 中 456.（456DI820J0）

的 含 量 ， 该 两 者 之 和J$&K 即 为 .48 含 量 （.48I
456DL820I（0L)）J820J$&K），剩余的 456 部分来源于

淀 粉 （456MI456*456D）， 其 含 量J$&K 即 为 淀 粉 含 量

"N2O3PI（456*0J820）J$&K，因而可以同时测定 .48
及淀粉的含量。采取该方法排除了淀粉等的干扰，对

456 与 820 的比率也按实际比率处理，避免了原理

误差来源。没有采用提纯的方法直接测定 .48 的含

量，是因为在魔芋精粉提纯过程中不可避免的带来

损失，产生较大误差，采取前述方法，不用追求提纯

过程中的 .48 得率，只要能够测得得到的纯品中的

456 与 820 的比率即可。

%#! 材料与仪器

魔芋精粉 为武汉清城公司一级品；$*淀粉酶

丹麦诺维信公司；葡萄糖、甘露糖、C;!(*H2B2 为

Q56D2 公司产品；B2RE、S2（RE）#、S2HR’、可溶性淀粉

-分析纯9 上海化学试剂厂；E#"R?-分析纯9 武汉中

南化学试剂厂T医用酒精 武汉酒精厂。

岛津 GH*+( 高效液相色谱仪 配有 UV;*+( 示

差 检 测 器 ，H!R*+( 柱 温 箱 ， 色 谱 柱 "6W2O F2D!
（X2NYOM 公 司 ）； 超 速 冷 冻 离 心 机 EV8(H
HCB!UVQZ4C，EV!(HEV；真空冷冻干燥 (5[P25*\，

4YO720]；电子恒温水浴锅 国华仪器厂。
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%#& 实验方法

!"#"! 魔 芋 葡 甘 聚 糖 纯 品 的 制 备 魔 芋 精 粉!!"#
$%&’ 浸提 ( 次!乙醚 )!*，+", 索氏提取去脂肪!溶胀!淀

粉酶水解 （-!*，.,）!((" 目滤布抽滤!/0123 脱蛋白 ! 次!
+.，"""4 5 678 离 心 ("678!"9"(6:; 5 < =2 （&’）( 沉 淀!’>?
洗!重 复 - 次!!"#$%&’ 沉 淀!真 空 冷 冻 干 燥!@AB 纯

品。

!"#"$ 葡 萄 糖 标 准 曲 线 的 制 作 分 别 取 %"&’( ) ’*
的葡萄糖标准液 %+参比,、$、-、&、.、!%!* 进样，以峰

面积为纵坐标，以 /*0（’(）量为横坐标，做标准曲线；

并求回归方程。

!"#"# 甘 露 糖 标 准 曲 线 的 制 作 分 别 取 !"%’( ) ’*
的甘露糖标准液 %+参比,、$、-、&、.、!%!* 进样，以峰

面 积 为 纵 坐 标 ，以 123（’(）量 为 横 坐 标 ，做 标 准 曲

线；并求回归方程。

!"#"- 魔芋精粉及 4/1 纯品水解 分别准确称取

一定量的魔芋精粉和 4/1 精品 （约 $%’(）5 加适量

.67乙醇5于 6%8水浴回流提取 !95过滤。重复上述操

作 ! 次，以去除游离的低聚糖和单糖5自然挥干后入

具旋塞刻度试管中，加 -’* 水和 %"6’* 的浓 :$;<-，吹

=$ 替换管内空气，拧紧旋塞封管。在沸水浴中封管水

解 $"695取出冷却。加入 >2（<:）$ 调 ?: 接近中性，再

以 >2@<# 调至中性，过滤。滤液用阴、阳离子树脂处

理，至电导率在 %"!’A ) ’ 以下，经 %"-6!’ 微过滤器

过滤后备用，再加水摇匀，定容，离心后收集上清液。

!"#"6 4/1 中 /*0 与 123 比例的测定 取 4/1 纯

品水解液进样分别对照 /*0 和 123 的标准曲线，计

算 /*0 与 123 的比例。

色谱条件：色谱柱 ;0(2B C2D"，流动相 重蒸

水，流量 %"-’* ) ’E3，柱温 F%8，进样量 !%!*，灵敏度

.G。

!"#"& 魔芋精粉中 4/1 含量的测定 取魔芋精粉

水解液，进样 !%!*，分别对照 /*0 和 123 的标准曲

线，计算 /*0 的含量及 123 的含量。计算出 4/1 的

含量及淀粉含量。

! 结果与分析

!#% ’() 和 *+, 的标准曲线

%"!#%7的 /*0 和 %"%6%.7的 123 的液相色谱图

如图 ! 所示，/*0 的保留时间为 !-".#$’E3，123 的保

留时间为 !&".H#’E3，对应的峰面积分别为 !##F%#!
和 &&&F66。每进样 !7的 /*0 和 123 !%!* 对应的峰

面积分别为 !%#%%$#.，!#!$F.$$，说明在上述的色谱

条件下，/*0 和 123 有极好的检测灵敏度，标准曲线

见图 $。/*0 标准曲线回归方程为 IJ!KL%&MLH!-$"F，

N$J%"FF--；123 标 准 曲 线 回 归 方 程 为 IJ!KL%&ML
$!%-.，N$J%"FF##。

!#! ’() 和 *+, 的 -./0 分离条件的确定

单糖的 :CO@ 测定中，/*0 和 123 的分离较为困

难，采用 ;0(2B C2D "柱对于这两种单糖的分离效

果较 C2DP=:$ 的效果好，使用前认真清洗可以提高

柱分离效果5 以 KQRSP@2=2 溶液清洗 $-9 后使用，

柱温提高对分离度的提高有利，流速控制稍小一些，

对提高分离度效果较好，在柱温 F%8、流速 %"-’* )’E3
下分离 /*0 和 123 的混合物，分离情况见图 #（2）。由

图可见，该色谱条件下 /*0 和 123 的保留时间与标

样一致，并且可以完全分离。

4/1 纯品水解产物的色谱图见图 # （T），可见

4/1 由 /*0 和 123 两种单糖构成，它们也可完全分

离，对照标准曲线，/*0U123J%"6&，与文献报道的基本

一致V#W。

!#& 1’* 水解条件的确定

$"#"! 水解酸度的确定 准确称取 $%’( 魔芋精粉

入 具 旋 塞 刻 度 试 管 中 ， 分 别 加 入 %"6、!、!"6、$、

$"6’X* ) O 的 :$;<- 溶液 -"6’*，拧紧旋塞封管，在沸水

浴中封管水解 $"695取出冷却，定容后进样测定。结果

!-".F$

!&".H#

2+/*0, T+123,
图 ! 标准 /0* 和 123 的液相色谱图

图 $ /0* 和 123 的标准曲线

!-%%%%%
!$%%%%%
!%%%%%%
.%%%%%
&%%%%%
-%%%%%
$%%%%%

% %"$ %"- %"& %". ! !"$

峰
面

积

/*0
123

质量（G!%6’(）

!-".H$!-".HH
!-".##

!&".$%

2 T
图 # 魔芋葡甘聚糖的高效液相色谱
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表明 （图 !），"#$%! 浓度在 #&’( ) * 时，+(, 和 -./ 的

"0*1 图峰面积最大，在 234&’( ) * 时水解不完全，而

在 #34&’( ) * +,( 的峰面积已经基本不变，-./ 的峰面

积却有所下降，因此水解酸度选择在 #&’( ) * "#$%!，

可以完全水解。

#353# 水解时间的确定 分别准确称取 #6&7 魔芋

精 粉 入 具 旋 塞 刻 度 试 管 中 ， 分 解 加 入 #&’( ) * 的

"#$%! 溶液 !34&(，拧紧旋塞封管，在沸水浴中封管水

解 2、234、#、#34、5、53489取出冷却，定容后进样测定，

结果见图 4。在沸水水解 #348 时，+(, 和 -./ 的峰面

积均达到最高点，在 #8 时水解仍不完全，而在 58 以

后，峰面积逐渐下降，说明 :+- 的完全水解时间较

短，仅需要 #348。

!#% 测定结果的精密度和准确度

将同一种魔芋精粉分别重复测定 4 次，测定结

果如表 2 所示，:+- 的平均含量为 ;534<，相对标准

差为 634=<，具有很高的准确性，而对淀粉的测定结

果类似，相对标准差为 63>#<。分别以 :+- 纯品和可

溶性淀粉作为添加物，做回收实验，总量为 #6&7，魔

芋精粉和 :+- 纯品（或淀粉）的比例分别为 >?2、=?#、

@ ?5、; ?!、4 ?4， 其 结 果 见 表 #，:+- 平 均 回 收 率 为

>>364<，淀粉的平均回收率为 >@3!=<。

& 结论

&#’ 魔 芋 精 粉 水 解 条 件 为 温 度 266A， 时 间 #3489
"#$%! 浓度 #&’( ) * 时，可以刚好完全水解。

&#! "0*1 法测定 :+- 的适宜色谱条件为：色谱柱

$,7.B 0.C!、流动相 重蒸水、流量 63!&( ) &D/、柱温

>6A。

&#& 该方法测定 :+- 的平均回收率为 >>364<，相

对标准偏差为 634=<；测定淀粉平均回收率为 >@3!=，

相对标准偏差为 63>#<。

&#% 该方法可以测定精粉中的淀粉含量，可用于葡

甘聚糖的定量分析和魔芋精粉的质量评价。
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项目
:+- 淀粉

2 # 5 ! 4 2 # 5 ! 4
含量（<） ;!34 ;#3> ;53# ;!36 ;532 243! 243> 2@3! 2@3# 2;32
标准差 635@# 634>;

相对标准差（<） 634= 63>#

表 2 "0*1 法测定魔芋葡甘聚糖的准确度

项目 :+- 淀粉

>?2 =?# @?5 ;?! 4?4 >?2 =?# @?5 ;?! 4?4
含量（<） ;;34 @63! @432 @;3! =63# #5322 523;> 5@3#= !4325 4235>

回收率（<） >>365 >>3!! 2663=@ >@3=# >=326 >@3#; >=3#6 >;3== >=3!4 >;3;6
平均回收率（<） >>364 >@3!=

表 # "0*1 法测定魔芋葡甘聚糖的精确度

峰
面

积

4666666
!466666
!666666
5466666
5666666
#466666
#666666
2466666
2666666
466666

图 ! 硫酸浓度对魔芋精粉水解的影响

6 634 2 234 # #34 5
硫酸浓度（&’( ) *）

+(,
-./

图 4 水解时间对魔芋精粉水解的影响

峰
面

积
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6 634 # #34 5 534 !
时间L8M
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-./
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