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摘　要　采用反相高效液相色谱法测定柴达木枸杞和黑果枸杞中甜菜碱的含量。以乙腈∶水

( 83∶17, V / V )为流动相, Hypersil NH2 ( 250mm×4. 6mm, 5Lm) 为色谱柱, 流速 0. 7mL / min, 检测波长

195nm, 柱温 30℃,外标法定量。结果表明,甜菜碱线性范围为 2. 94—29. 40Lg( r= 0. 9987) , 枸杞和黑果枸

杞的平均回收率( n= 5)分别为 98. 57%和 99. 07%。不同产地枸杞和黑果枸杞甜菜碱含量存有差异。该方

法操作简便、重现性好,适用于测定枸杞和黑果枸杞甜菜碱含量。
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1　引言
柴达木枸杞( L y cium barbarum L. )简称柴杞,又名青海枸杞, 为茄科( Solanaceae)枸杞属植物,

是我国传统名贵药材,具有降血脂、抗氧化、抗肿瘤、增强机体免疫力等药理活性
[ 1, 2]
。黑果枸杞

( L y cium ruthenicum Murr. )为茄科( Solanaceae)枸杞属多年生灌木植物,是我国西北部地区一种特

有的野生物种;《晶珠本草》、《四部医典》记载,藏医以其成熟果实入药,治疗心热病、心脏病、月经不

调、停经等病症,并且药效明显, 民间用作滋补强壮、明目及降压药[ 3, 4]。

青海柴达木盆地以其独特的自然地理优势,所产枸杞和黑果枸杞品质较好,是柴达木枸杞和黑

果枸杞的主要产地。甜菜碱是柴达木枸杞和黑果枸杞中主要药效成分之一,在体内起甲基供体的作

用,具有抗脂肪肝、降压、抗肿瘤等作用[ 5]。本文通过采用反相高效液相色谱法测定柴达木地区枸杞

和黑果枸杞甜菜碱的含量, 对柴达木枸杞和黑果枸杞的质量标准研究提供了一定参考,为柴达木地

区枸杞和黑果枸杞资源的研究与开发利用提供了科学理论依据。

2　实验部分

2. 1　实验材料

枸杞和黑果枸杞果实于 2010年 8月采自青海省柴达木盆地, 经中国科学院西北高原生物研究

所梅丽娟老师鉴定为柴达木枸杞( Ly cium barbarum L. )和黑果枸杞( L y cium ruthenicum Murr. )的

果实,室温下阴干,粉碎备用。



2. 2　仪器与试剂

WP800SL23-2型微波实验仪(南京汇研微波系统工程有限公司) ; UPT-1-5 型优普超纯水机

(成都超纯科技有限公司) ; Agilent 1200LC 型高效液相色谱仪 (美国安捷伦科技有限公司) ;

Hypersil NH2型( 250mm×4. 6mm , 5Lm)色谱柱(大连依利特分析仪器有限公司) ; AG204型电子分

析天平(美国 Mettler-T oledo公司)。

甜菜碱对照品(纯度: HPLC≥98% ,中国药品生物制品检定所) ;乙腈(色谱纯) ; 其余试剂均为

分析纯。实验用水为超纯水。

2. 3　HPLC含量测定

2. 3. 1　色谱条件及系统适应性试验

色谱柱: Hypersil NH2 ( 250mm×4. 6mm , 5Lm) ; 流动相: 乙腈-水 ( 83∶17, V / V ) ; 流速:

0. 7mL/ min; 柱温: 30℃;检测波长: 195nm ;理论塔板数按甜菜碱峰计算应不低于 2500。

2. 3. 2　对照品溶液的制备

准确称取甜菜碱对照品 29. 4mg ,加适量超纯水溶解,然后置于 10mL 的容量瓶中,用水定容至

刻度,摇匀,即得浓度为 2. 94mg/ mL 的甜菜碱对照品溶液,用 0. 45Lm 的微孔滤膜过滤,备用。

2. 3. 3　供试品溶液的制备

称取 2g 过 40目筛的干燥柴达木枸杞和黑果枸杞粉末,分别按 1∶25( g / mL)的料液比加入超

纯水进行微波回流提取 25min, 微波功率为 200W,趁热过滤,将残渣按上述条件分别再提取一次,

过滤,合并两次滤液, 60℃减压浓缩至 1—2mL 后,加超纯水定容至 100mL, 摇匀,用 0. 45Lm 微孔
滤膜过滤, 即得枸杞和黑果枸杞两种供试品溶液。对照品溶液和供试品溶液高效液相色谱图见

图 1。

图 1　高效液相色谱图

A——对照品溶液; B——枸杞供试品溶液; C——黑果枸杞供试品溶液; 1——甜菜碱。

2. 3. 4　线性关系考察

分别准确吸取对照品溶液 1. 0、2. 0、4. 0、5. 0、6. 0、8. 0、10. 0LL,在上述色谱条件下依次进样,

以进样量( x )为横坐标,峰面积( y )为纵坐标绘制校准曲线, 得回归方程为: y= 915. 47x—23. 947

( r= 0. 9987) ,甜菜碱在 2. 94—29. 40Lg 范围内呈良好的线性关系。

2. 3. 5　精密度实验

分别准确吸取上述对照品溶液 5. 0LL,按上述色谱条件日内连续进样 5次,并测定 5天,记录

甜菜碱的峰面积。计算甜菜碱的日内、日间 RSD分别为 0. 68%和 0. 92%, 表明仪器精密度良好。

2. 3. 6　重复性实验

按供试品溶液制备方法处理同一枸杞样品和黑果枸杞样品,各 5份, 分别吸取 5. 0LL,按上述
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色谱条件测定,记录甜菜碱的峰面积。计算 RSD分别为 1. 35%和 1. 63%, 表明实验方法的重复性

良好。

2. 3. 7　稳定性实验

取同一供试品溶液分别在 0、2、6、8、12、16、24h按上述色谱条件测定, 记录色谱图。结果表明,

甜菜碱峰相对保留时间和相对峰面积稳定,计算枸杞甜菜碱峰相对保留时间和相对峰面积 RSD分

别为 0. 62%和 1. 87% , 黑果枸杞甜菜碱峰相对保留时间和相对峰面积 RSD 分别为 0. 74%和

1. 92% ,表明上述两供试样品溶液至少在 24h 内稳定。

2. 3. 8　加样回收率实验

采用加样回收法。取同一批枸杞样品适量, 准确称定,共 5份, 按供试品溶液制备方法进行提

取,然后分别准确加入一定量的甜菜碱对照品溶液, 在上述色谱条件下进行测定; 另取同一批黑果

枸杞样品适量,按上述方法测定加样回收率,结果见表 1。
表 1　回收率实验结果 ( n= 5)

样品含量

( mg)

加标量

( mg)

测定总量

( mg)

回收率

( % )

平均回收率

( % )

RSD

( % )

1. 56 2. 94 4. 46 98. 64

1. 53 2. 94 4. 45 99. 32

枸杞 1. 58 2. 94 4. 57 101. 70 98. 57 2. 17

1. 55 2. 94 4. 40 96. 94

1. 49 2. 94 4. 32 96. 26

1. 41 2. 35 3. 69 97. 02

1. 36 2. 35 3. 62 96. 17

黑果枸杞 1. 40 2. 35 3. 76 100. 43 99. 07 2. 32

1. 45 2. 35 3. 81 100. 43

1. 42 2. 35 3. 80 101. 28

　　由表 1可知,枸杞和黑果枸杞的平均回收率分别为98. 57%和 99. 07%, RSD分别为 2. 17%和

2. 32% ,表明该方法准确可靠。

2. 3. 9　样品测定结果

依 2. 3. 3制备供试品溶液, 分别吸取不同批号供试品溶液 5LL,注入色谱仪, 按外标法计算每

批样品中甜菜碱含量, 并对每批样品测定 3次, 取其平均值,结果见表 2。
表 2　含量测定结果 ( n= 3)

样品批号 样品名称 采集地点 海拔( m) 甜菜碱含量( %)

1001 枸杞 巴隆乡 3293 1. 57

1002 枸杞 察汗乌苏镇 3450 2. 19

1003 枸杞 香日德农场 3086 1. 43

1004 枸杞 德令哈市郊 2789 0. 98

1005 枸杞 诺木洪农场 2793 1. 20

1006 枸杞 乌兰柯柯镇 2961 1. 84

1007 枸杞 格尔木市 2928 1. 53

1101 黑果枸杞 德令哈市郊 2789 1. 64

1102 黑果枸杞 马海农场 2774 1. 52

1103 黑果枸杞 格尔木市 2928 0. 82

1104 黑果枸杞 诺木洪农场 2793 1. 41

1105 黑果枸杞 诺木洪东一站 2903 1. 40

1106 黑果枸杞 大柴旦 3136 1. 27
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3　结果与讨论

3. 1　原料选择

青海地处青藏高原,有其独特的地理优势,所产枸杞和黑果枸杞品质较好,所以本实验选择了

青海省柴达木盆地不同地点的 7批次枸杞和 6批次黑果枸杞作为样品, 进行甜菜碱含量的测定,结

果表明,不同产地的枸杞和黑果枸杞中甜菜碱含量存在差异,察汗乌苏镇的枸杞甜菜碱含量较高,

达到 2. 19%,德令哈市郊区的黑果枸杞甜菜碱含量较高,达到 1. 64%。

柴达木枸杞和黑果枸杞都具有多种药效,所含有效成分较多, 仅从某一类成分来评价不同产

地、不同品种枸杞和黑果枸杞质量是不够全面的,有必要对柴达木枸杞和黑果枸杞进行指纹图谱研

究,才能完善柴达木枸杞和黑果枸杞质量标准评价体系。

3. 2　色谱条件的优化

本实验通过选择乙腈与水按一定比例混合作为流动相, 考察其分离度, 结果以乙腈-水

( 83∶17, V / V )为流动相,流速 0. 7mL/ min,柱温 30℃的色谱条件下枸杞和黑果枸杞样品中甜菜碱
峰与其他共存组分峰能达到良好的分离。故本实验最终确定此色谱条件。

3. 3　检测波长的选择

取枸杞和黑果枸杞供试品溶液,分别在 193、195、210、230nm 波长下进行色谱分析,结果表明

两供试品溶液在 195nm 处色谱峰信息丰富,各组分均有较大吸收,最终确定检测波长为 195nm。

4　结论
本文首次建立了柴达木枸杞和黑果枸杞中甜菜碱的 HPLC 含量测定方法,并对柴达木盆地不

同地区枸杞和黑果枸杞中甜菜碱含量进行了测定。该方法操作简便、重现性好、结果可靠,可完善在

柴达木枸杞和黑果枸杞化学成分方面的研究,为进一步研究柴达木枸杞和黑果枸杞甜菜碱提取物

色谱指纹图谱以及建立质量标准提供了理论依据。
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Abstract　A new method for determinat ion of betaine in Ly cium barbarum L. and L ycium
ruthenicum Murr. by RP-HPLC was established. The HPLC condit ions w ere as follows: Hypersil NH2

( 250mm×4. 6mm, 5Lm) chromatog raphic column, the mobile phase w as acetonit rile-w ater ( 83∶17,
V / V ) at 30℃, the f low rate w as 0. 7mL/ min, and the UV detect ion w aveleng th was at 195nm. The
good linearity of betaine w as obtained over the ranges of 2. 94—29. 40Lg ( r = 0. 9987) , the average
recovery of L y cium barbarum L. was 98. 57% ( n= 5) and the average recovery of L ycium ruthenicum
Murr. w as 99. 07% ( n= 5) . The contents of betaine of L y cium barbarum and Ly cium ruthenicum were
different f rom dif ferent habitats. T he method is simple and reproducible and it can be used to
determine betaine in L y cium barbar um L. and L y cium ruthenicum Murr . .

Key words　L ycium barbarum L. ; L y cium ruthenicum Murr . ; HPLC; Betaine
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