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1 任务来源 

本国家标准的制定任务是根据国家标准化管理委员会下达的国家标准制定

计划《枸杞中枸杞多糖的测定 离子色谱法》项目（计划号为 20205072-T-424）

起草。本项目为 2017 年国家重点研发计划 NQI 项目《主要农业废弃物提取加

工与功效评价标准研究》（2017YFF0207800）中一个任务。国家标准计划《枸

杞中枸杞多糖的测定 离子色谱法》由中国科学院兰州化学物理研究所上报，中

国标准化研究院归口及执行，主管部门为国家市场监督管理总局。本标准由中

国科学院兰州化学物理研究所、兰州市食品药品检验检测研究院、中国标准化

研究院、北京林业大学、宁夏中杞生物科技有限公司共同起草。本标准主要起

草人：邸多隆、裴栋、邱国玉、席兴军、王宁丽、刘笑笑、兰韬、雷建都、贾

占魁。 

2 起草的目的意义 

枸杞子是被列入我国《既是食品又是药品的物品名单》，广泛的应用于食品、

保健食品和中成药等大健康产业。我国枸杞种植面积达到 400 多万亩，总产量

27 万吨，相关产品的产值达到 200 亿元。近年来，随着欧美等发达国家和地区

市场对枸杞的逐步了解，枸杞的营养保健功效在西方国家逐渐得到证实和认可。

枸杞的国外市场需求逐渐从亚洲地区和华裔市场拓展到了欧盟、美国、澳大利

亚等地。在国际市场需求的带动下，国内从事枸杞进出口业务的企业逐渐增多，

枸杞的进出口美贸易规模也在不断扩大。根据海关的统计数据，2019 年我国枸

杞进出口贸易总量 11587 吨，其中：枸杞出口总量 11563 吨，出口金额 9446 万

美元。 

枸杞多糖是枸杞中的主要活性成分和指标成分之一，现代研究表明：枸杞多

糖具有免疫调节作用、延缓衰老作用、眼部保护作用、肝脏保护作用、抗肿瘤

作用、降血糖作用、抗疲劳等多种生理、药理活性。与日益增长的枸杞需求相

比，国内外枸杞多糖的相关标准一直未得到很好的提升。 

2.1 枸杞质量控制的需要 

准确测定枸杞多糖的含量，将有利于客观的评价枸杞的质量，有利于引导质
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量提升、规范市场秩序、促进公平贸易、实现优质优价、和维护消费者权益。

目前全国最大的枸杞交易中心为“中宁国际枸杞交易中心”，每年枸杞交易量约

15 万吨，占到全国枸杞交易量的一半，其质量安全检测中心每年平均需要检测

枸杞多糖 5 万余批次，全国具有 CMA 资质的食品检测机构总计 1299 家，包括

省市级食品药品检验检测研究院/所、省市级疾控中心，大部分均可开展枸杞中

枸杞多糖的检测。这些机构按照目前的产品标准 QB/T 5176-2017《枸杞多糖》，

每家每年检测机构约检测以枸杞原料的药品、食品或枸杞原药材约 200 次，每

年共需要检测枸杞多糖 26 万余批次。民营的食品检测机构 116 家，如华测、谱

尼、莱茵、诺安、SGS 等，枸杞相关食品、保健食品中枸杞多糖的检测约 11600

批次。枸杞提取物生产企业，枸杞中成药生产企业、枸杞保健食品和食品的生

产企业每年，如中杞等枸杞加工企业，其企业的质检部每年平均需要检测枸杞

多糖 15.3 万余批次，主要是包括每批次枸杞原料的采购入库、加工产品的质量

监控和终端产品的检测。枸杞出口检测，每年出口量约为 20000 吨，检测约 10000

余次。因此，我国的枸杞国内外市场均急需制定准确、先进、绿色的枸杞多糖

的检测方法国家标准。 

2.2 完善国家标准的需要 

目前，我国关于枸杞多糖的标准主要有 QB/T 5176-2017 枸杞多糖。该方法

是通过多糖类成分在浓硫酸作用下水解，与苯酚缩合成有色化合物，然后利用

分光光度法测其多糖含量。经过几年的应用和实施，检验和生产行业领域对该

标准当中规定的检测方法，公认该标准存在两个不足：一是检测结果准确性差，

准确性差主要是由于该方法专属性差、重现性差、干扰严重。二是检测方法操

作繁琐、不能实现高通量检测、危险。因为该方法是显色反应，检测结果与显

色时间有直接相关性，所以较难实现自动化、大批量的检测。此外，该方法标

准使用大量的浓硫酸和苯酚衍生化等高腐蚀、有毒试剂，对环境和实验人员均

有较大负面影响，属于应淘汰的技术方法。 

《枸杞中枸杞多糖的测定 离子色谱法》采用的离子色谱方法，通过对枸杞

多糖的水解，利用离子色谱技术对组成多糖的单糖进行分离和含量测定，可以

很好的克服硫酸苯酚法对枸杞多糖检测的缺陷，方法具有专属性强、稳定、无

杂质干扰，此外方法简单、可实现自动化检测、操作安全等优点。 
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3 枸杞多糖研究、应用与标准现状 

3.1 枸杞多糖研究 

国内外对枸杞多糖的研究已经十分广泛，可查询到大量的论文与专利，研究

范围包括提取分离、成分分析、药理活性、结构表征、质量评价及工业应用等

方面。 

3.2 枸杞多糖检测方法 

目前，枸杞多糖的含量测定常用方法是比色法（如蒽酮硫酸法、苯酚硫酸法）。

刘万仓等[1]采用换算因子（利用 LBPs 和葡萄糖标曲）校正的苯酚硫酸法测定

了不同产地及不同品质枸杞中多糖含量。近年来，有研究人员建立了通过 PMP

衍生，再利用高效液相色谱技术测定多糖含量的方法，例如，Wu 等[2]建立了一

种高效液相凝胶排阻色谱法联用多角度激光光散射检测器和示差检测器

（HPSEC-MALLS-RID）测定枸杞多糖及其不同组分含量的方法。上述两种方

法都能实现枸杞多糖含量的测定，但经典的硫酸-苯酚法是显色反应，检测结果

与显色时间有直接相关性，所以较难实现自动化、大批量的检测；该方法专属

性差、重现性差、干扰严重；此外，该方法标准使用大量的浓硫酸和苯酚衍生

化等高腐蚀、有毒试剂，对环境和实验人员均有较大负面影响。PMP-HPLC 法

需要衍生化，操作繁琐。而离子色谱法具有较高的灵敏度且无需衍生前处理，

如李静等[3]建立了毛细管型离子色谱－脉冲安培法检测枸杞多糖组成的方法，

该方法中 10 种单糖成分标准曲线线性关系良好，相关系数均大于 99.9%，检出

限在 2.5~75 μg/L 之间，可以实现枸杞多糖中单糖含量的准确测定。因此，制定

简单灵敏、准确性高的枸杞中枸杞多糖含量的离子色谱检测方法具有十分重要

的现实意义和紧迫性。 

3.3 枸杞多糖标准 

目前，国内关于枸杞多糖检测相关的标准有 GB/T 18672-2014、GB/T 

19742-2008、QB/T 5176-2017 均是采用硫酸苯酚法测定所含的总多糖。而国外

包括美国、欧盟、日本等国家目前还没有制订枸杞多糖的相关标准。硫酸苯酚

法测定枸杞多糖的方法，虽然较为经典，但普遍存在两个不足：一是检测结果

准确性差，准确性差主要是由于该方法专属性差、重现性差、干扰严重。二是
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检测方法操作繁琐、不能实现高通量检测、危险。因为该方法是显色反应，检

测结果与显色时间有直接相关性，所以较难实现自动化、大批量的检测。此外，

该方法标准使用大量的浓硫酸和苯酚衍生化等高腐蚀、有毒试剂，对环境和实

验人员均有较大负面影响，属于应淘汰的技术方法。 

本标准采用的离子色谱方法，通过对枸杞多糖的水解，利用离子色谱技术对

组成多糖的单糖进行分离和含量测定，然后通过加和得到枸杞多糖的总含量，

可以很好的克服硫酸苯酚法对枸杞多糖检测的缺陷，方法具有专属性强、稳定、

无杂质干扰，此外方法简单、可实现自动化检测、操作安全。 

合理准确的枸杞多糖测定方法，将有利于客观的评价枸杞的质量，维护消费

者权益，有利于应对国际贸易发展和统一监测的需求。同时，制定枸杞中枸杞

多糖的检测方法也是完善国家标准，提升我国枸杞产业的国际影响力的需求。

因此，本标准的制定具有十分重要的现实意义和紧迫性。 

4 主要起草过程 

4.1 成立标准制定工作组 

国家重点研发项目立项后，2017 年 11 月 10 日在北京市西藏大厦召开了国

家标准《枸杞中枸杞多糖的测定 离子色谱法》第一次工作会。参加单位有中国

科学院兰州化学物理研究所、兰州市食品药品检验检测研究院、中国标准化研

究院、北京林业大学、宁夏中杞生物科技有限公司等。会议成立了由中国科学

院兰州化学物理研究所、兰州市食品药品检验检测研究院、中国标准化研究院、

北京林业大学、宁夏中杞生物科技有限公司等单位参加的标准工作组，主要由

从事标准制修订、仪器分析、具有丰富技术经验的专业研究人员组成，工作组

制定了初步的标准编制工作计划。 

4.2 确定工作计划和标准制定原则 

按照工作任务要求，工作组制定了标准起草工作计划和任务分工。 

在充分研究与讨论的基础上，制定了标准制定原则： 

（1）先进性：其准确度、精密度和灵敏度达到较高水平。 

（2）适用性：要适应我国植物提取物产业发展的要求，满足植物提取物现

代化的需要。 
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（3）可操作性：符合我国目前检测仪器设备和试剂、材料的供应条件。 

（4）实用性：符合检测从业人员的技术水平，能被国内主要的环境分析实

验室所使用并达到所规定的要求。要有利于提高枸杞原料的质量，为医药、食

品等质量控制部门、有关企业和三农服务。 

4.3 查询国内外相关标准和文献资料 

2020 年，开始开展“枸杞中枸杞多糖的测定 离子色谱法”方法研究。由于

在现行国家标准、行业标准、地方标准、团体标准和企业标准中，关于枸杞多

糖的标准主要是 QB/T 5176-2017 枸杞多糖。该方法是通过多糖类成分在浓硫酸

作用下水解，与苯酚缩合成有色化合物，然后利用分光光度法测其多糖含量。

经过几年的应用和实施，检验和生产行业领域对该标准当中规定的检测方法，

公认该标准存在两个不足：一是检测结果准确性差，准确性差主要是由于该方

法专属性差、重现性差、干扰严重。二是检测方法操作繁琐、不能实现高通量

检测、危险。因为该方法是显色反应，检测结果与显色时间有直接相关性，所

以较难实现自动化、大批量的检测。此外，该方法标准使用大量的浓硫酸和苯

酚衍生化等高腐蚀、有毒试剂，对环境和实验人员均有较大负面影响，属于应

淘汰的技术方法。 

离子色谱方法通过对枸杞多糖的水解，利用离子色谱技术对组成多糖的单糖

进行分离和含量测定，然后通过校正因子的计算与加和得到枸杞多糖的总含量，

可以很好的克服硫酸苯酚法对枸杞多糖检测的缺陷，方法具有专属性强、稳定、

无杂质干扰，此外方法简单、可实现自动化检测、操作安全。借鉴《药典（2015

版）枸杞子》中枸杞多糖的提取方法，以枸杞为样品，经过初步试验，证明方

法是可行的。而后对方法进行优化，对方法进行验证，结果表明方法的准确性、

回收率、精密度等方面都能达到国家可标准的要求，并且基本符合制定国家标

准的条件，并于 2020 年向国家标准化管理委员会提出立项申请。 

4.4 研究建立标准方法，开展条件实验 

标准工作组按照计划任务书的要求，结合制定标准的要求，研究建立标准方

法的实验方案，并进行方法前处理条件的选择、仪器条件的确定和方法精密度、

准确度及检出限的测定等试验。 

2018 年 4 月开始，标准起草工作组赴宁夏回族自治区中宁县进行枸杞主产
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地调研，获取了大量相关信息与数据。2018 年 7 月 18 日从宁夏中杞枸杞种植

基地采集大量枸杞果实，晒干后作为枸杞多糖提取的原料。 

原料样品采集后，开始开展实验室验证工作，建立枸杞中枸杞多糖的离子色

谱分析方法，包括线性范围、相关系数、加标回收率、准确度、精密度、检出

限、定量限等，以及枸杞中枸杞多糖的提取条件的摸索与优化，如提取时间、

三氟乙酸浓度、微波消解时间等。 

4.5 方法验证 

2021 年 5～7 月，由 5 家单位对“枸杞中枸杞多糖的测定 离子色谱法”进

行验证，分别是.。。。，通过统计检验技术确认外部实验室试验结果的准确性。 

4.6 形成标准讨论稿和编制说明 

2019 年 7 月 5 日，起草工作组组织相关单位和专家，在中国科学院兰州化

学物理研究所青岛研究发展中心召开第二次标准起草工作会。参会单位包括中

国标准化研究院、中国科学院兰州化学物理研究所、北京林业大学、北京市理

化分析测试中心、中国热带农业科学院、宁夏中杞生物科技有限公司等。 

与会专家对《枸杞中枸杞多糖的测定 离子色谱法》标准草案中的英文名称、

范围、术语和定义、基本要求、主要技术指标、附录等章条提出了详细的意见，

会后根据修改意见形成了《枸杞中枸杞多糖的测定 离子色谱法》标准讨论稿及

其编制说明。 

4.7 形成标准草案 

标准起草工作组查阅、收集和整理了国内外有关研究进展和专利、标准、法

规等文献资料，掌握了相关标准的现状；对文献中枸杞多糖测定方法进行了对

比和总结，为标准文本的编制奠定理论基础。在《枸杞中枸杞多糖的测定 离子

色谱法》国家标准第一次起草工作会议的基础上，起草工作组相关单位共同讨

论起草形成了《枸杞中枸杞多糖的测定 离子色谱法》国家标准的技术框架和主

要内容，初步形成了《枸杞中枸杞多糖的测定 离子色谱法》标准草案。 

4.8 形成标准征求意见稿和编制说明 

在前期工作的基础上，起草工作组组织相关单位和专家于 2019 年 10 月 22

日在北京中国标准化研究院召开第三次标准起草工作会。参会单位包括中国科

学院兰州化学物理研究所、中国标准化研究院、北京林业大学、北京理化分析
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测试中心等。与会成员认真讨论《枸杞中枸杞多糖的测定 离子色谱法》标准讨

论稿后，根据讨论结果修改形成了《枸杞中枸杞多糖的测定 离子色谱法》征求

意见稿及编制说明。会议同时讨论了下一阶段征求意见的单位和专家名单。 

4.9 征求意见并形成标准送审稿和编制说明 

2021 年 3 月 1 日-2020 年 4 月 30 日，起草工作组根据讨论的专家和单位名

单，分别向相关的行业主管部门、科研机构、检测部门和企业等 X 个单位和专

家发出了标准征求意见稿，向相关单位和专家征求标准修改意见。截止到 2020

年 X 月 X 日，共收集到…等 X 家科研机构、检测机构、管理部门、生产企业

等单位提出的反馈意见 X 条。 

5 本标准与国内外分析方法的关系 

本标准研究旨在建立一项满足我国枸杞中枸杞多糖含量检测的要求，在质量

控制目标和技术手段上与国际接轨，适应我国大部分质控实验室仪器设备和技

术能力的检测方法标准。通过查阅国内外相关文献资料，制定条件优化方案，

确保本方法前处理所采用的装置操作简便，能够满足国内实验室的条件要求。

本标准拟采用离子色谱法测定枸杞多糖中的各个单糖。样品的前处理，即提取

采用加热回流法，水解采用微波消解法；检测方法参考文献资料，选择合适的

色谱柱以及仪器条件。力求方法在稳定、可靠和实用的基础上，达到国际先进

水平，以适应我国枸杞中枸杞多糖含量检测、质控与管理的需要。 

6 主要技术指标依据与说明 

6.1 标准名称 

本标准主要解决枸杞中枸杞多糖含量测定的技术问题，所以将本标准的名称

定为：《枸杞中枸杞多糖的测定 离子色谱法》，翻译为“Determination of wolfberry 

polysaccharides in wolfberry --Ion chromatography”。 

6.2 前言 

明确了本标准的归口单位及主要起草单位、起草人。 

6.3 主体内容 

标准的主体内容包括：范围、规范性引用文件、原理、试剂和材料、仪器和
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设备、枸杞中枸杞多糖的提取与测定方法、结果计算与表示、精密度和回收率

等。 

6.4 “范围”的界定 

本标准规定了基于离子色谱法的枸杞中枸杞多糖含量测定方法的范围、规范

性引用文件、原理、试剂和材料、仪器和设备、枸杞中枸杞多糖的提取与测定

方法、结果计算与表示、精密度和回收率。 

本标准适用于枸杞种植、加工、销售等质量控制环节中枸杞多糖含量的测定。 

6.5 原理 

样品分别经乙醚提取、80%乙醇提取，除去小分子化合物，然后用水回流提

取、水解后制备得到枸杞多糖水解液。水解液中单糖以离子交换色谱柱，氢氧

化钠/醋酸钠溶液梯度洗脱，脉冲安培检测器(Au 为工作电极，Pd 为参比电极)

检测，测定枸杞多糖水解产生的单糖组成及含量，以各单糖的加和含量为基准

计算出枸杞样品中枸杞多糖的含量。 

6.6 试剂和材料 

6.6.1 标准物质：D-葡萄糖，D-木糖，D-半乳糖，D-甘露糖，L-阿拉伯糖，L-

鼠李糖，D-果糖，L- 岩藻糖，D-核糖，D-半乳糖醛酸，D-葡萄糖醛酸，纯度≥99%。 

6.6.2 氢氧化钠（NaOH）：色谱纯。 

6.6.3 醋酸钠（CH3COONa）：色谱纯。 

6.6.4 三氟乙酸（C2HF3O2）：分析纯。 

6.6.5 4 mol/L三氟乙酸溶液：准确移取30 mL三氟乙酸，用水稀释至100 mL。 

6.6.6 单糖标准溶液：准确称取经真空干燥至恒重的D-葡萄糖，D-木糖，D-半

乳糖，D-甘露糖，L-阿拉伯糖，L-鼠李糖，D-果糖，L- 岩藻糖，D-核糖，D-

半乳糖醛酸，D-葡萄糖醛酸对照品各100 mg，置于同一100 mL容量瓶中，加水

适量使溶解并稀释至刻度，配制成质量浓度为1000 μg/mL的单糖标准溶液，摇

匀，即得。 

6.6.7 去离子水为实验室自制，符合GB/T6682中的要求。 

6.6.8 氮气（N2）：氮气（≥99.995%） 

6.6.9 滤膜：0.22 μm水系滤膜 

6.6.10 圆底烧瓶：250 mL。 
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6.6.11 滤纸：定性滤纸（直径15 cm）。 

6.6.12 容量瓶：25 mL，100 mL。 

6.7 仪器和设备 

6.7.1 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)。 

6.7.2 分析天平：感量 0.0001g。 

6.7.3 十万分之一分析天平：感量 0.00001g。 

6.7.4 微波消解仪：配有聚四氟乙烯消解罐。 

6.7.5 电热恒温鼓风干燥箱。 

6.7.6 超声波清洗仪。 

6.7.7 涡旋混合器。 

6.7.8 恒温电热套。 

6.7.9 索氏提取器。 

6.7.10 旋转蒸发仪。 

6.7.11 氮吹仪。 

6.7.12 pH 计。 

6.7.13 微量移液枪及配套枪头。 

6.7.14 小型粉碎机。 

6.8 枸杞中枸杞多糖的提取与测定方法 

6.8.1 样品处理 

取干燥枸杞子，去除果蒂、叶子等杂质，粉碎，混匀备用。 

准确称取样品粉末(0.5±0.05)g，加乙醚 100 mL，加热回流 1 小时，静置，

放冷，小心弃去乙醚液，残渣置水浴上挥尽乙醚。加入 80%乙醇 100 mL，加热

回流 1 小时，趁热滤过，滤渣与滤器用热 80%乙醇 30 mL 分次洗涤，滤渣连同

滤纸置烧瓶中，加水 150 mL，加热回流 2 小时。趁热滤过，用少量热水洗涤滤

器，合并滤液与洗液，旋转蒸发浓缩溶剂后，移至 25 mL 容量瓶中，用少量热

水洗涤旋蒸瓶，合并浓缩液与洗液，放冷，用水稀释至刻度，摇匀，即得样品

溶液。 

量取样品溶液 5 mL，置微波消解罐中，加入 4 mol/L 三氟乙酸（TFA）5 mL，

于 110℃微波中水解 30 min 后，冷却至室温，氮吹完全除去三氟乙酸，加水定
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容至 5 mL，摇匀，0.22 μ m 滤膜过滤，供离子色谱分析用。试样中各单糖的

响应值应在标准曲线线性范围内，超过线性范围则应稀释后再进行离子色谱分

析。 

6.8.2 检测条件 

按照制造商操作手册运行离子色谱仪。以下分析条件可供参考，采用其他条

件应验证其适用性： 

色谱条件如下： 

色谱柱：Metrosep Carb 2 – 250/4.0 色谱柱和 Metrosep Carb 2 Guard/4.0 保护

柱，或性能相当者。 

进样量：20 μL 

流速：0.6 mL/min 

流动相：以氢氧化钠和醋酸钠溶液梯度洗脱(A: 1 mmol/L 氢氧化钠和 1.5 

mmol/L 醋酸钠混合溶液; B: 100 mmol/L 氢氧化钠和 150 mmol/L 醋酸钠混合溶

液) 

梯度洗脱程序见表 1。 

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 

时间/min A B 

0.00 100 0 

30.0 100 0 

30.1 0 100 

55.0 0 100 

55.1 100 0 

75.0 100 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 

0.35 +0.55 — 

0.55 -0.10 — 



I} 

 

 

 

 

图 1  单糖标准溶液色谱图 

 

 

图 2  枸杞多糖溶液色谱图 

 

6.8.3 标准曲线 

分别取单糖系列配制成 0.1、0.25、0.5、1.0、2.5、5.0 µg/mL 的混合标准溶液

及待上机试样溶液，按照上述列出的条件进行离子色谱分析测定。由保留时间

对各单糖进行定性，根据混标溶液中各单糖响应信号，建立标准工作曲线，工

作曲线线性相关系数 R
2≥ 0.998，对试样的各单糖含量进行定量计算，通过加

和求得试样中多糖的含量。 

待测样液中各单糖的响应值应在标准曲线线性范围内，超过线性范围则应稀

释后再进行分析。分析过程中，每 20 次样品测定后应加入一个与样品峰面积相
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近的混合标准工作液，如果测得的值与原值相对平均偏差超过 5%，则应重新进

行标准曲线的制作。 

表 3 各单糖线性方程 

目标物 线性方程 线性范围(µg/mL) 相关系数(R
2
) 

岩藻糖 A= 0.573818+3.04610×Q 0.1-5.0 0.9996 

半乳糖 A= -10.1559+9.92044×Q 0.1-5.0 0.9998 

阿拉伯糖 A= -8.42698+3.54039×Q 0.1-5.0 0.9989 

葡萄糖 A= -8.85801+4.11363×Q 0.1-5.0 0.9992 

鼠李糖 A= 2.09622+2.59049×Q 0.1-5.0 0.9994 

木糖 A=1.01363+3.49460×Q 0.1-5.0 0.9997 

甘露糖 A= -3.71325+2.51509×Q 0.1-5.0 0.9994 

果糖 A= -5.57897+2.30125×Q 0.1-5.0 0.9988 

核糖 
A=  -6.67067+2.43576×

Q 
0.1-5.0 0.9986 

半乳糖醛酸 A= -2.56207+1.13913×Q 0.1-5.0 0.9997 

葡萄糖醛酸 A= -4.75262+2.92380×Q 0.1-5.0 0.9994 

6.8.4 检出限和定量限 

检出限是指一种分析方法在给定的可靠程度内可从样品中检测到待测物质

的最小浓度或者最小量。检出限为物质引起检测器产生的响应信号是噪声值的

三倍时，即信噪比为 S/N=3 时的量。定量限是指样品中被检测物能被定量检测

到的最低量，其测定结果应具有一定的准确度。定量限表现的是某一分析方法

是否具备敏捷的定额检测能力。检测器产生的响应信号为噪声值十倍，即信噪

比 S/N=10 时的量为定量限。 

表 4 各单糖的检出限和定量限 

目标物 检出限(µg/mL) 定量限(µg/mL) 

岩藻糖 0.01 0.025 

半乳糖 0.005 0.01 

阿拉伯糖 0.025 0.05 

葡萄糖 0.01 0.05 
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鼠李糖 0.025 0.05 

木糖 0.01 0.05 

甘露糖 0.05 0.1 

果糖 0.05 0.1 

核糖 0.05 0.1 

半乳糖醛酸 0.05 0.1 

葡萄糖醛酸 0.05 0.1 

6.8.5 精密度 

精密度指的就是当对多个量进行多次测量时，各个量测结果之间的离散程

度。 

要求所加工的零件的尺寸达到的准确程度,也就是容许误差的大小，容许误

差大的精密度低，容许误差小的精密度高，简称“精度”,常用相对标准偏差

(relative standard deviation，RSD)表示。  

相对标准偏差的计算公式如下： 

 
%100

x

s
RSD

 

其中 S 为标准偏差(也可以表示为 SD)。 

配制各单糖浓度范围为 0.5 µg/mL 的混合溶液，按 6.8.2 色谱条件进行检测，

分别得到其峰面积(nA) x min，计算其 RSD 值，具体实验结果如表 5 所示，实

验相对标准误差在 0.40%~2.81%之间，实验偏差较小，精密度符合要求。 

表 5 精密度实验结果（n=6） 

试验号 1 2 3 4 5 6 RSD% 

峰

面

积 

岩藻糖 32.52 31.93 31.97 32.28 32.13 32.78 1.03 

半乳糖 93.20 92.94 93.16 93.79 93.87 93.57 0.40 

阿拉伯糖 28.77 29.10 28.36 29.30 29.25 29.20 1.26 

葡萄糖 32.63 32.25 31.16 32.63 32.11 32.01 1.69 

鼠李糖 25.17 25.08 25.69 26.32 26.00 25.98 1.92 

木糖 35.01 34.90 35.57 35.71 35.48 35.29 0.91 

甘露糖 22.25 22.41 21.49 22.81 22.22 22.64 2.06 

果糖 17.11 16.83 17.37 17.36 16.80 16.95 1.48 

核糖 19.09 18.82 18.24 19.02 18.63 18.57 1.68 
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半乳糖醛

酸 
12.00 11.85 12.60 12.29 12.05 11.92 2.31 

葡萄糖醛

酸 
16.33 16.75 16.56 15.51 15.96 15.97 2.81 

6.8.6 稳定性 

配制浓度为 1.0 µg/mL 的各单糖混合溶液，按 6.8.2 色谱条件进行检测，得

到其峰面积，如此反复每隔 1 h 进样 1 次，共进样 5 次，计算 5 次峰面积的相

对标准偏差（即 RSD 值），5 次重复进样的相对标准偏差在 0.97%~2.99%之间，

测定稳定性良好。 

6.8.7 重复性 

配制浓度为 1.0 µg/mL 的各单糖混合溶液 6 份，按 6.8.2 色谱条件进行检测，

分别得到其峰面积，计算其 RSD 值，具体实验结果如表 6 所示，其 RSD 值在

1.1%~3.6%之间，误差小于规定的 4%，由此判断其重复性良好，实验方案可行，

实验人员的操作相对规范。 

表 6 重复性实验结果（n=6） 

试验号 1 2 3 4 5 6 RSD% 

浓度 μg/mL 1.0  1.0 1.0 1.0 1.0 1.0  

峰

面

积 

岩藻糖 75.36 76.70 77.30 77.22 81.70 80.84 3.20 

半乳糖 228.56 232.95 235.69 234.64 249.71 242.27 3.17 

阿拉伯糖 87.21 87.70 87.54 86.96 89.74 87.38 1.15 

葡萄糖 116.34 116.58 117.19 112.15 113.97 109.08 2.76 

鼠李糖 62.25 62.97 63.48 63.21 67.71 65.47 3.17 

木糖 98.38 97.67 98.47 97.27 100.60 95.14 1.82 

甘露糖 56.10 55.76 56.04 54.64 56.00 54.41 1.37 

果糖 47.90 48.08 48.90 50.24 51.79 51.41 3.38 

核糖 56.44 56.43 57.28 57.22 61.11 56.96 3.08 

半乳糖醛酸 31.30 30.96 31.63 30.73 31.00 33.80 3.60 

葡萄糖醛酸 55.69 54.86 56.69 55.30 55.55 57.90 1.98 
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6.8.8 加标回收率 

本研究同时也进行了加标回收率的测定，以检测该法对枸杞中不同含量的

枸杞多糖的检测精度。以各单糖浓度一定的枸杞多糖提取液为本底进行加标，

各单糖添加量分别为枸杞多糖提取液中各单糖浓度的 0.5 倍、1 倍和 1.5 倍，按

照 6.8.2 的色谱条件每个加标量检测 6 次，其具体结果如表 7 所示。其低浓度加

标平均回收率在为 86.25~109.62% 之间、中浓度加标平均回收率在

80.48~103.13%之间、高浓度加标平均回收率在 82.96~108.06%之间，其回收率

均满足要求。 

表 7 枸杞多糖提取液加标回收率实验结果 

枸杞多糖 
提取液本底

浓度（μg/mL） 

样品加标浓度（μg/mL） 加标平均回收率（%） 

1 2 3 1 2 3 

岩藻糖 0.02  0.01  0.02  0.02  88.95 80.48 108.06 

半乳糖 1.26  0.63  1.26  1.89  103.33 88.75 106.17 

阿拉伯糖 7.58  3.79  7.58  11.38  86.25 102.98 82.96 

葡萄糖 2.63  1.32  2.63  3.95  106.66 103.13 95.36 

鼠李糖 0.75  0.37  0.75  1.12  96.75 94.81 99.93 

木糖 1.28  0.64  1.28  1.92  97.27 93.69 105.23 

甘露糖 0.92  0.46  0.92  1.39  109.62 88.46 101.22 

果糖 1.05  0.53  1.05  1.58  87.89 94.13 104.13 

核糖 0.55  0.28  0.55  0.83  102.34 83.15 98.51 

半乳糖醛酸 0.55  0.27  0.55  0.82  92.63 94.57 95.58 

葡萄糖醛酸 0.22  0.11  0.22  0.33  105.57 94.81 89.96 

 

6.8.9 小结 

上述结果表明，离子色谱测定枸杞中枸杞多糖，实验室内方法检出限在

0.025~0.05 μg/mL之间，定量限在0.025~0.1 μg/mL之间。对枸杞多糖实际样品进

行加标回收实验，回收率在80% ~ 110%之间，相对标准偏差为8.2% ~ 9.1%，说

明方法的精密度和准确度良好。 

综上所述，本标准方法能够满足枸杞中枸杞多糖含量测定要求。 

6.9 方法验证 

选择 5 家具有资质的实验室参加方法的验证工作。向验证单位提供方法草

案、验证方案、标准溶液和验证报告格式。验证单位按照方法草案准备实验用

品，在规定时间内完成验证实验并反馈验证结果报告。在方法验证前，参加验

证的操作人员应熟悉和掌握方法原理、操作步骤及流程。方法验证过程中所用
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的试剂和材料、仪器和设备及分析步骤应符合方法相关要求。 

7 采用国际标准和国外先进标准程度，以及与国际、国外同类标准

水平的对比情况 

目前枸杞多糖含量测定方法无国际标准和国外先进标准可参照。本标准在制

订过程中对枸杞原料的质量、检测和市场进行了充分的调查研究，并广泛征求

和采纳了国内相关领域专家的意见和建议，所制定的标准适合我国国情，具有

先进性、科学性、实用性和可操作性， 

8 与现行法律法规和强制性标准的关系 

标准所确定的各项技术指标和内容符合我国现行的有关方针、政策，并与相

关法律、法规、标准吻合。 

本标准颁布实施后，更有利于行业应用；与现行的法律、法规及其他国家标

准没有矛盾。 

9 标准作为强制性或推荐性标准的意见 

建议本标准作为推荐性国家标准发布。 

10 实施标准的建议 

如果本标准被批准并发布，为了贯彻好本标准，使其有效发挥作用，建议在

标准发布后，在相关企业和检测机构进行宣传和贯彻，并组织有关部门和人员

进行学习和培训。 
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