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 前 言 

本文件按照 GB/T 1.1—2020《标准化工作导则 第 1 部分：标准化文件的结构和起草规则》

的规定起草。 

本文件由宁夏化学分析测试协会提出并归口。 

本文件起草单位：宁夏回族自治区药品检验研究院（国家枸杞产品质量检验检测中心（宁夏））

，中国科学院兰州化学物理研究所，宁夏回族自治区药品质量控制与评价重点实验室，宁夏医科

大学、宁夏农林科学研究研究。
 

本文件主要起草人：臧娅妮、马玲、王宁丽、姜文霞、平吉文、王宁丽、姜文霞、撖志明、

白长财、陈欢、黄钰馨、孙莹、王曼泽、马宗卫、邸多隆、刘建飞、牛艳、杨文静、马玉霞、马

春燕。、邸多隆
 

本文件为首次发布。 



液态枸杞产品中枸杞多糖的测定 

离子色谱法 

1　范围 

本文件规定了液态枸杞产品如枸杞原浆、黑枸杞原浆、枸杞青汁中枸杞多糖含量的离子色谱测定方

法。 
本文件适用于液态枸杞产品如枸杞原浆、枸杞全浆、黑枸杞原浆、枸杞青汁中枸杞多糖水解后的单

糖组成为半乳糖、阿拉伯糖、葡萄糖、鼠李糖、木糖、甘露糖、半乳糖醛酸、葡萄糖醛酸或单糖组成为

以上各个单糖的任意组合的多糖含量的测定。 

。 

2　规范性引用文件 

下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，

仅该日期对应的版本适用于本文件；不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本

文件。 
GB/T 6682 分析实验室用水规格和试验方法 

3　术语和定义 

下列术语和定义适用于本文件。 

3.1　 

枸杞多糖 Lycium barbarum polysaccharides 

是一种以半乳糖、阿拉伯糖、葡萄糖、鼠李糖、木糖、甘露糖、半乳糖醛酸、葡萄糖醛酸等为单糖

单元的多糖，通过脱水缩合以糖苷键聚合而成的高分子化合物。 

4　原理 

样品经乙醇除杂、水回流提取得到枸杞多糖后，用三氟乙酸消解，产物经阴离子色谱柱分离，经离

子色谱仪测定，外标法定量，以各单糖的峰面积为基准计算出样品中枸杞多糖的含量。 

5　试剂与材料 

除非另有说明，在分析中仅使用确认为分析纯的试剂，水为GB/T 6682规定的一级水。 
5.1　试剂 
5.1.1　氢氧化钠（NaOH，CAS NO.1310-73-2）：色谱纯。 
5.1.2　无水乙酸钠（CH3COONa，CAS NO.127-09-3）：色谱纯。 
5.1.3　三氟乙酸（CF3COOH，CAS NO.76-05-1）。 



5.1.4　无水乙醇（CH3CH2OH，CAS NO.64-17-5）。 
5.2　溶液配制 
5.2.1　氢氧化钠（100 mmol/L）和乙酸钠（150 mmol/L）混合溶液：准确称量 8.00 g 氢氧化钠（5.1.1）
和 24.60 g 无水乙酸钠（5.1.2）到预先加入约 300 mL 水的 500 mL 烧杯中，待完全溶解且温度降到室温

后，转移至 2000 mL 容量瓶中，再用预先脱气的水溶解定容。 
5.2.2　三氟乙酸溶液（2 mol/L）：准确移取 15 mL 三氟乙酸（5.1.3），加入到 100 mL 容量瓶中，用

水定容，混匀。 
5.2.3　乙醇溶液（80%）：将 400 mL 无水乙醇（5.1.4）加入到 500 mL 容量瓶中，用水定容，混匀。 
5.2.4　乙醇溶液（60%）：将 300 mL 无水乙醇（5.1.4）加入到 500 mL 容量瓶中，用水定容，混匀。 
5.3　标准品 

标准品为经国家市场监督管理总局批准的标准物质或标准样品，见附录A表A.1。 
5.4　标准溶液配制 
5.4.1　单糖标准储备溶液：精密称取半乳糖，LD-阿拉伯糖，D-葡萄糖，L-鼠李糖，D-木糖，D-甘露

糖，D-半乳糖醛酸，D-葡萄糖醛酸对照品 16、38、26、10、26、4、100 和 4 mg，分别置于 20 mL 容量

瓶中用水溶解并定容至刻度，混匀，4℃避光保存。 
5.4.2　混合单糖标准中间溶液：精密量取 1 mL 各单糖标准储备溶液（5.4.1），加到 10 mL 容量瓶中，

用水稀释至刻度，混匀，4℃避光保存，有效期 1 个月。 
5.4.3　不同质量浓度的混合单糖标准系列工作溶液：分别移取混合单糖标准中间溶液（5.4.2） 0、
0.1、0.2、0.3、0.4、0.5、0.6、0.7 mL 至 10 mL 容量瓶，用去离子水定容至刻度，混匀，配制成不同质

量浓度的混合单糖标准系列工作溶液。 
5.5　材料 
5.5.1　反相净化小柱：RP 前处理小柱，C18 填料。 
5.5.2　水系膜，0.22 μm。 

6　仪器 

6.1　离子色谱仪，配脉冲安培检测器（Au 为工作电极，Pd 为参比电极）。 
6.2　微波消解仪，配有聚四氟乙烯消解管。 
6.3　分析天平，感量 0.000001g、感量 0.00001g、感量 0.0 1 g。 
6.4　旋转蒸发仪/平行浓缩仪。  
6.5　涡旋混合器。 

7　样品 

7.1　试样制备 

取市售枸杞原浆、枸杞全浆、黑枸杞原浆、枸杞青汁等液态枸杞产品摇匀备用。 

7.2　试样提取 

精密称取样品5.0 g（精确至0.01 g），置入250 mL圆底烧瓶中，加入150 mL乙醇溶液（5.2.3），加

热回流1 h，趁热用布氏漏斗抽真空滤过，弃去滤液，滤渣与滤器用约50 mL 45℃~75℃热乙醇溶液

（5.2.3）分5次过滤洗涤并弃去洗涤液；滤渣连同滤纸置烧瓶中，加150 mL乙醇溶液（5.2.4），加热回

流提取1 h，趁热用布氏漏斗抽真空滤过，弃去滤液，滤渣与滤器用约50 mL 45℃~75℃热乙醇溶液



（5.2.4）分5次过滤洗涤并弃去洗涤液；用150 mL乙醇溶液（5.2.4）重复提取1次后，滤渣连同滤纸置

烧瓶中，将烧瓶置水浴锅（水浴温度80℃）上挥去残留的乙醇；加150 mL水，加热回流2 h，趁热过滤，

用约50 mL70℃~100℃热水过滤洗涤滤器，合并滤液与洗涤液，旋转蒸发浓缩（加热水浴温度70℃，真

空度＞0.09 MPa）至约10 mL，待冷却后转移至25 mL容量瓶中，并用水少量多次清洗旋蒸瓶，并将清

洗液转移至容量瓶，定容，即得枸杞多糖提取液。 

7.3　试样消解 

准确移取4 mL枸杞多糖提取液于微波消解管中，加入4 mL三氟乙酸溶液（5.2.2），于120℃微波消

解仪（升温参数：0~8 min，升温到120℃）中消解20 min后，冷却至室温；准确移取1 mL消解液至旋蒸

瓶/平行浓缩管中，于45℃水浴浓缩至样品完全干燥。用水少量多次完全溶解上述干燥样品，并将溶液

转移至5 mL容量瓶中，定容，混匀，得试样溶液。 

8　测定步骤 

8.1　色谱参考条件 

色谱参考条件如下： 

a) 色谱柱：基于聚苯乙烯-二乙烯基苯聚合物填料的阴离子交换色谱柱（4.0×250 mm，5 μm），

或性能相当者； 
b) 进样量：20 μL； 
c) 流速：0.6 mL/min； 
d) 柱温：30℃； 
e) 流动相：以氢氧化钠和乙酸钠溶液梯度洗脱（A: 水；B: 100 mmol/L 氢氧化钠和 150 mmol/L

乙酸钠混合溶液）； 
f) 梯度洗脱程序见表 1； 
g) 检测器：脉冲安培检测器，Au 工作电极，Pd 参比电极，检测器电位波形程序见表 2。 

表1　梯度洗脱程序（VA+VB） 

时间 

min 
A B 

0.0 100 0 

4.5 100 0 

4.6 98 2 

25.0 98 2 

25.1 0 100 

50.0 0 100 

50.1 100 0 

55.0 100 0 



表2  检测器电位波形程序 

时间 

s 

电位 

V 

积分 

0.00 +0.05 — 

0.20 +0.05 开始 

0.30 +0.05 结束 

0.30-0.35 +0.55 — 

0.35-0.55 -0.10 — 

8.2　标准曲线的绘制 

将反相净化小柱（5.5.1）依次用5 mL甲醇、10 mL水活化，放置30 min后使用。吸取4 mL不同质量

浓度的混合单糖标准系列工作溶液（5.4.3）过0.22 μm 水系滤膜（5.5.2）后，加载至反相净化小柱

（5.5.1），弃去前2 mL ~3 mL流出液，收集续滤液，待测。按照8.1设定的色谱条件，待仪器稳定后，

依次测定不同浓度的混合单糖标准系列工作溶液的色谱峰面积。以各单糖质量浓度为横坐标，以峰面积

为纵坐标绘制标准曲线。 
混合单糖标准工作溶液色谱图见附录B中的图B.1。 

8.3　试样溶液的测定 

吸取4 mL试样溶液（7.3），过0.22 μm水系滤膜（5.5.2）后，加载至反相净化小柱（5.5.1），弃去

前2 mL~3 mL流出液，收集续滤液，待测。按照8.1设定的色谱条件，待仪器稳定后，依次测定试样的

色谱峰面积。试样中各单糖的响应值均应在标准曲线线性范围之内，超过线性范围则应稀释后再进行分

析。根据标准品的保留时间定性，外标法定量。 

9　结果计算与表示 

a) 样品中各单糖的质量按式（1）计算： 

 𝑚𝑖 = 𝑖 × 𝐷 × 𝑉1

𝑉2
× 𝑉3 × 10−3 ∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙(1.) 

式中： 
m i   — 试样中各单糖的质量，单位为毫克（mg）； 
 i    — 由标准曲线计算所得试样中各单糖组分的质量浓度，单位为毫克每升（mg/L）； 
D  — 稀释倍数； 
V1  — 消解后总体积，单位为毫升（mL）； 
V2  — 用于消解的枸杞多糖提取液的体积，单位为毫升（mL）； 
V3  — 枸杞多糖提取液浓缩后定容的总体积，单位为毫升（mL）； 
10-3 — 单位换算。 

b) 样品中多糖的质量按式（2）计算： 

 𝑚 = ∑𝑛
𝑖=1 （𝑚𝑖−

𝑚𝑖

𝑀𝑖
× M(𝐻₂𝑂) ） ∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙(2.) 

式中： 
m  — 试样中多糖的质量，单位为毫克（mg）； 
mi  — 试样中各单糖的质量，单位为毫克（mg）； 



Mi  — 试样中各单糖的摩尔质量，单位为克每摩尔（g/mol）； 
M(H₂O) — 水的摩尔质量，单位为克每摩尔（g/mol）。 
c) 样品中多糖的含量按式（3）计算： 

 𝑤 =
𝑚
𝑚𝑠×10-5 ∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙∙(3.) 

式中：  
w   — 枸杞多糖含量，单位为毫克每千克（g/100g）； 

m  — 试样中多糖的质量，单位为毫克（mg）； 
ms  — 试样的质量，单位为千克（kg）。 
计算结果以两次测定结果的算术平均值表示，保留至小数点后两位有效数字。 

10　检出限和精密度 

10.1　检出限 

本方法中各单糖检出限在4.50×10-5 g/100g~3.57×10-4 g/100g之间，定量限在1.35×10-4g/100g~1.19 
×10-3g/100g之间，见附录C。 

10.2　精密度 

10.2.1　重复性 
在重复性条件下，获得的两次独立测定结果的相对标准偏差小于10%。 

10.2.2　再现性 
在再现性条件下，获得的两次独立测定结果的相对标准偏差小于15%。 

 



附 录 A  

（资料性） 

标准品信息表 

各单糖标准品信息见表A.1。 

表A.1 标准品信息 

标准品 分子式 CAS NO. 纯度，% 

半乳糖 C6H12O6 59-23-4 ≥99.0 

阿拉伯糖 C5H10O5 10323-20-3 ≥99.0 

葡萄糖 C6H12O6 50-99-7 ≥99.0 

鼠李糖 C6H12O5 10030-85-0 ≥99.0 

木糖 C5H10O5 58-86-6 ≥99.0 

甘露糖 C6H12O6 3458-28-4 ≥99.0 

半乳糖醛酸 C6H10O7 14982-50-4 ≥95.0 

葡萄糖醛酸 C6H10O7 6556-12-3 ≥99.0 

 



附 录 B  

（资料性） 

离子色谱图 

混合单糖标准工作溶液见图B.1。 

 

标引序号说明： 

1——半乳糖 

2——阿拉伯糖 

3——葡萄糖 

4——鼠李糖 

5——木糖 

6——甘露糖 

7——半乳糖醛酸 

8——葡萄糖醛酸 

图B.1 混合单糖标准工作溶液色谱图 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



附 录 C  

（资料性） 

各单糖方法检出限和方法定量限 

表C.1 各单糖方法检出限和方法定量限 

目标物 检出限（g/100g） 定量限（g/100g） 

半乳糖 6.86 ×10-5 1.94×10-4  

阿拉伯糖 5.50 ×10-5 1.60 ×10-4  

葡萄糖 4.50 ×10-5 1.35 ×10-4  

鼠李糖 1.58 ×10-4 4.56 ×10-4  

木糖 4.96 ×10-5 1.49 ×10-4  

甘露糖 4.50 ×10-5 3.77 ×10-4  

半乳糖醛酸 3.57 ×10-4 1.19 ×10-3 

葡萄糖醛酸 1.30×10-4  6.18 ×10-4  


