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摘要：目的目的 建立一种快速准确地测定在含有槲皮素的食品抗氧化包装膜中槲皮素保留率的测定方

法。方法方法 在温度为 65 ℃的纯乙醇溶液中，将含有槲皮素的食品薄膜抽提 10 h，重复 1次抽提过程，

得到含槲皮素的抽提液，采用高效液相色谱法测定抽提液中槲皮素的含量。结果结果 槲皮素回归方程为

y=643.65x+0.0572（R2=0.9995，n=6），在槲皮素的质量浓度为 1.6~280 μg/mL时线性良好，平均加样回

收率为99.69%（RSD=1.77%）。结论结论 该检测方法出峰快，能有效改善峰形，避免拖尾峰的出现。该方

法简便快速、易操作、准确可靠，可用于检测抗氧化食品包装膜中槲皮素的保留率。
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ABSTRACT：Objective To establish a method for the determination of quercetin retention in antioxidant food package
film by HPLC. Methods Quercetin was extracted in ethanol at 65 ℃ for 10 h and the extraction was repeated once.
Results The detection method was fast, and could effectively improve the peak shape as well as avoid peak tailing. The
linear regression equation for quercetin was y=643.65x+0.0572 (R2=0.9995, n=6) and the linear range was 1.6~280 μg/mL.
The average recovery was 99.69% (RSD=1.77%) for quercetin. Conclusion This was a simple, rapid and accurate method
to detect the quercetin retention in the antioxidant food package film.
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槲皮素（quercetin）是多羟基黄酮类化合物，学名

为 3，3′，4′，5，7—五羟基黄酮，具有多种生物学活性

及很高的药用价值[1]，广泛分布于蔬菜、水果、干果、饮

料及中草药中[2]，具有较强的抗氧化和清除自由基的

能力，同时还具抗癌、降血脂、抑菌、抗病毒等多种生

物活性[3]。

槲皮素具有良好的抗氧化作用，国内外学者正在

研究将其用于食品包装上，以延缓富脂食品的氧化过

程，从而延长产品的保质期。在包装材料制备过程中

将槲皮素添加到薄膜原料中，通过挤出、流延或吹塑

等方法制备得到[4—6]。目前，测定包装材料中添加剂含

量使用最多的方法为高效液相色谱法[7—13]，对于槲皮
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素含量的测定主要有高效液相色谱法[14—18]、分光光度

法[19—20]、紫外分光光度法[21—22]。其中，高效液相色谱法

具有选择性好、灵敏度高等优点，得到了广泛应用。

由于在制备过程中，受高温、操作方法等多方面因素

影响，槲皮素含量将发生变化，所以有必要准确测定

其保留率以进一步评价其抗氧化包装效果。文中利

用高效液相色谱法建立适用于抗氧化食品包装膜中

槲皮素保留率的检测方法，方法简便易行、峰形好、准

确可靠，为确定抗氧化包装膜中槲皮素保留率提供一

种可靠快速的检测方法。

1 实验

1.1 试剂与仪器

实验试剂：高密度聚乙烯（HDPE），DGDA6098，齐

鲁石化；乙烯-醋酸乙烯共聚物（EVA），14-2，VA质量

分数为14%，北京有机化工厂；槲皮素对照品，中国药

品生物制品检定所；槲皮素，国药集团化学试剂有限

公司；甲醇，色谱纯，国药集团化学试剂有限公司；磷

酸，分析纯，国药集团化学试剂有限公司；纯净水，杭

州娃哈哈公司；抗氧化食品包装膜，实验室自制。

实验仪器：SK-160B双辊筒炼塑机，上海橡胶机

械厂；XLB-Q500×500×2平板硫化机、XLB-0.63 MN

压力成型机，江苏省江阴市文林化工机械厂；Ultimate

3000高效液相色谱仪，美国戴安公司；KQ-50E超声波

水浴箱，昆山市超声仪器有限公司；AB204-N型电子

天平，梅特勒托利多公司；电热恒温鼓风干燥箱，上海

精宏实验设备有限公司。

1.2 方法

1.2.1 抗氧化包装膜的制备

设置炼塑机前后辊温度分别为140 ℃和130 ℃，称

取HDPE和EVA树脂，混合均匀后倒入炼塑机两辊筒

之间炼塑。将抗氧化剂槲皮素均匀洒在包辊的共混薄

片上，炼塑，待包辊效果良好后脱辊，冷却后裁切。设

定平板硫化机温度为170 ℃，预热金属压板，取挤出料

放于金属压板中央，在平板硫化机中进行热压，并预压

5 min（压力为0.6 MPa）。增大压力至15 MPa，保压5

min，重复2次后将金属板取出放入压力成型机中，保压

2 min（压力为2 MPa），将压膜从金属板中取出进行后

续测试实验。制备得到3种不同槲皮素含量的抗氧化

薄膜0.5，0.75，1.25 phr，分别记为S1，S2，S3。

1.2.2 高效液相色谱条件

色谱柱为 Acclaim 120-C18（250 mm×4.6 mm，5

μm），流动相为甲醇和质量分数为0.2%的磷酸水溶

液（体积比为50：50），流速为1.0 mL/min，进样量为10

μL，柱温为30 ℃，检测波长为360 nm。

1.2.3 标准溶液的配置与曲线绘制

称取温度105 ℃下干燥至恒重的槲皮素对照品

10.00 mg溶解于装有甲醇的25 mL量瓶中，定容，配

置成质量浓度为400 μg/mL的对照品储备液A。精

密吸取储备液，分别稀释成 1.6，12.8，40，120，200，

280 μg/mL，用0.45 μm微孔滤膜过滤后进行HPLC测

定，作峰面积对浓度的标准曲线，求出直线回归方程。

1.2.4 待测槲皮素抽提液的制备

剪取一定面积的含有槲皮素的薄膜，精密称重后

放入40 mL棕色样品瓶中，添加纯乙醇40 mL，在温度

为65 ℃下抽提10 h，重复1次抽提过程，而后用微孔

滤膜（0.45 μm）过滤溶液，备用。

1.2.5 样品分析

在相同的液相色谱条件下，分别精密吸取标准溶

液和抽提样品溶液各10 μL注入液相色谱仪中，以保

留时间定性分析，并将试样峰面积与标准定量比较。

2 结果与讨论

在检测波长为360 nm，流动相为甲醇和质量分数

为0.2%的磷酸水溶液，流速为1 mL/min的条件下能够

快速分离出槲皮素，保留时间为15.797 min，且峰形良

好。对照品和抽提液色谱图见图1。

2.1 槲皮素标准曲线

在1.2.2节中规定的液相色谱条件下，分别吸取标

准溶液10 μL注入液相色谱仪中进行测定。以浓度 x
为横坐标、峰面积y为纵坐标进行回归，曲线见图2，分

析图2可得回归方程为 y=643.65x+0.0572（R2=0.9995，

n=6），线性范围为1.6~280 μg/mL。

2.2 方法学考察

2.2.1 精密度实验

取1 mL槲皮素对照品溶液A于25 mL量瓶中，加
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甲醇稀释至刻度，按照1.2.2节色谱条件连续进样6

次，精密度实验相对标准偏差（RSD）为0.37%，精密度

表现良好，见表1。

2.2.2 重现性试验

取同一个抽提液样品6份，按照1.2.2节色谱条件

进样，作重复性考察。结果表明，重复性实验相对标

准偏差（RSD）为1.08%，重现性性表现良好，见表2。

2.2.3 稳定性试验

取1.2.4节制备的同一槲皮素抽提液，按照1.2.2

节色谱条件，分别在 0，2，4，8，12，24 h各进样10 μL，

测定峰面积，并作稳定性考察。结果表明，稳定性实

验相对标准偏差（RSD）为0.34%，槲皮素抽提液在24

h内具有良好的稳定性，见表3。

2.2.4 加样回收率试验

精密称量已知含量的槲皮素薄膜6份，精密加入

槲皮素对照品溶液420 μg，按照1.2.4节槲皮素抽提

方法得到槲皮素抽提液，按照1.2.2节色谱条件分别吸

取10 μL进样，根据测得量与加入量计算回收率。结

果表明，槲皮素的加样回收率为 99.69%，RSD 为

1.77%，见表4。

2.3 槲皮素保留率测定

精密称取槲皮素薄膜按照1.2.4节的抽提方法制

备槲皮素抽提液，精密吸取抽提液10 μL进样，注入

高效液相色谱仪，按照1.2.2节色谱条件测定槲皮素含

图1 槲皮素液相色谱

Fig.1 HPLC chromatogram of gaercetin

图2 槲皮素标准曲线

Fig.2 Standard curve of quercetin

表1 精密度实验

Tab.1 Precision of the measured results

测得量/（μg·mL-1）

1

41.195

平均值/（μg·mL-1）

41.413
2

41.267

3

41.411

4

41.501

RSD/%

0.37
5

41.527

6

41.574

表2 重现性实验

Tab.2 Reproducibility of the measured results

槲皮素

测得量/（μg·mL-1）

1

79.298

平均值/（μg·mL-1）

78.731
2

79.538

3

78.901

4

79.192

RSD/%

1.08
5

77.277

6

78.182

表3 稳定性实验

Tab.3 Stability of the measured results

槲皮素

测得量/（μg·mL-1）

1

81.733

平均值/（μg·mL-1）

81.958
2

81.772

3

81.810

4

82.039

RSD/%

0.34
5

81.917

6

82.481

韩甜甜等：HPLC法检测抗氧化包装膜中槲皮素的保留率响

组分名称

组分名称

槲皮素

组分名称
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量，测定结果见表5。从表5中可以看出，3种不同槲

皮素含量下测得的槲皮素保留率处于较高水平，随着

槲皮素含量的增加，所检测到的抽提液中槲皮素的保

留率呈下降趋势，这可能与抽提液的体积有关。因为

随着槲皮素含量的增加，膜内与抽提液内的浓度差降

低，不利于抽提过程的进行，所以对抽提效果产生了

一定影响。

表4 回收率实验

Tab.4 Recoveries of the measured results

序号

1

2

3

4

5

6

本底量/μg

664.2

586.7

551.0

518.1

592.9

467.3

加标量/μg

420.0

420.0

420.0

420.0

420.0

420.0

测得量/μg

1065.9

999.3

981.4

961.0

990.1

881.0

回收率/%

98.31

99.27

101.07

102.45

97.75

99.29

平均回收率 /%

99.69

RSD/%

1.77

表5 抗氧化食品膜抽提液中槲皮素的检测

Tab.5 Results of quercetin in the antioxidant food package film extraction

序号

S1-1

S1-2

S1-3

S2-1

S2-2

S2-3

S3-1

S3-2

S3-3

薄膜质量/mg

478.2

511.9

498.5

455.3

410.1

508.2

512.3

489.6

493.8

槲皮素测得量/μg

2210.4

2375.6

2329.7

3131.9

2784.9

3514.5

5798.6

5480.6

5498.0

保留率/%

97.53

97.92

98.61

96.99

95.75

97.51

96.21

95.15

94.64

平均保留率/%

98.02

96.75

95.67

RSD/%

0.56

0.94

0.84

3 结语

1）文中采用HPLC测定薄膜中槲皮素的保留率，

干扰因素和不确定因素少，是比较合理的一种检测方

法。

2）比较了甲醇-水和甲醇-磷酸（0.2%），360 nm

和370 nm，30 ℃和35 ℃这3组因素对槲皮素出峰效

果的影响，结果表明甲醇-磷酸（0.2%）、360 nm 和

30 ℃的检测条件能够使槲皮素在较快速度内出峰，且

峰形较好。

3）槲皮素抽提方法简单易操作，测得的槲皮素保

留率处于较高水平，所以该方法可作为抗氧化包装膜

中槲皮素保留率的测定方法。

4）随着槲皮素含量的增加，实验测得的槲皮素保

留率呈下降趋势，这可能与抽提液的体积有关，从而

对抽提效果产生一定的影响。
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