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基于不同检测器高效液相色谱法测定

食品中糖醇的研究
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摘要!分析比较了口香糖!饮料样品中
1

种糖醇的
!

种测定

方法(样品经水直接提取后一分为二"一份用配有示差折光

检测器的高效液相色谱法检测"另一份用配有蒸发光散射检

测器的高效液相色谱法检测(高效液相色谱法+示差折光

检测法#

\=<>)F?BF

$测定的木糖醇!山梨醇和麦芽糖醇的

检出限 #

!<# G1

$均为
"2"1'$

V

%

#""

V

"相关 系 数 为

"2%%%!#

$

"2%%%!%

"加标回收率为
%#2$P

$

%'21P

)高效液

相色谱法+蒸发光散射检测法#

\=<>)(<9F

$测定的木糖

醇!山梨醇和麦芽糖醇的检出限#

!<# G1

$为
"2""%$

$

"2"!'$

V

%

#""

V

"相关系数为
"2%%%1

$

"2%%%&

"加标回收率

为
%#2!P

$

%&21P

(结果表明*

!

种高效液相色谱法均能满

足样品中
1

种糖醇的检测要求"而高效液相色谱法+蒸发光

散射检测法的灵敏度要明显优于高效液相色谱法+示差折

光检测法的"更适用于糖醇含量低的样品检测(

关键词!糖醇)高效液相色谱法+示差折光检测法#

\=<>)

F?BF

$)高效液相色谱法+蒸发光散射检测法 #

\=<>)

(<9F

$)分析比较
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糖醇具有甜度低+热值低以及可改善食品质构与口感的

特点(山梨醇+木糖醇+麦芽糖醇分别是葡萄糖+木糖+麦芽

糖的还原产物'

1

种糖醇对酸+热均有较高稳定性'不容易发

生美拉德反应'成为了低热值食品甜味剂的理想选择'已广

泛应用于食品工业中!

#

%

(木糖醇作为一种天然植物甜味剂'

具有一定的营养价值'也是人体糖类代谢的正常中间体'但

摄入过多却容易伤肠胃'在欧美国家'含有木糖醇的食品'都

会在标签上注明-过量摄取可能会导致腹泻.这样的消费

提示(

目前报道的糖醇含量检测方法主要有离子色谱积分脉

冲安培法!

!Z1

%

+气相色谱法!

5Z&

%

+气质联用法!

'

%和液相色谱

法!

6Z##

%等(高效液相色谱法因具有前处理方法简便+分析速

度快+分离效能高+检测灵敏度高等优点'已广泛应用于糖醇

类化合物的检测(其中'检测器是高效液相色谱的关键组成

部分'检测器不同'检测原理不同'对检测同种物质的选择性

和灵敏度就存在差异性(选择一种具有高选择性和高灵敏

度的检测方法'检测食品中糖醇类化合物'对食品安全风险

分析及监测提供精确数据有重要意义(

!%



本研究拟采用水作溶剂直接提取样品中的糖醇'在相同

的样品前处理条件下'分别用高效液相色谱法&示差折光检

测法+高效液相色谱法&蒸发光散射检测法'同时测定口香

糖和饮料中的木糖醇+山梨醇和麦芽糖醇(比较
!

种方法的

灵敏度+线性相关性+回收率+精密度'旨在为满足日益严格

的食品中糖醇类化合物检测要求'寻找和选择具有高选择性

及高灵敏度的检测方法(

#

!

材料与方法
#2#

!

材料与试剂

口香糖+饮料"购于当地超市*

三氯乙酸"分析纯'天津市科密欧化学试剂公司*

碳酸钠"分析纯'国药集团化学试剂有限公司*

乙腈"色谱纯'安普实验科技上海有限公司*

木糖醇+山梨醇+麦芽糖醇标准品"安普实验科技上海有

限公司*

试验中所用纯水均取自
g]]ON>

纯水系统(

#2!

!

仪器与设备

高效液相色谱仪"安捷伦
#!&"

型'配示差折光检测器'

美国安捷伦公司*

高效液相色谱仪"岛津
<>)!"NA

型'配蒸发光散射检测

器'日本岛津公司*

电子天平"

N<!"5

型'瑞士梅特勒
)

托利多公司*

电热恒温水浴锅"

\\)9&

型'北京科伟永兴仪器有限

公司*

高速冷冻离心机"

8:4UW

V

:#&""?

型'上海力申科学仪器

有限公司(

#21

!

样品的提取和净化

#

#

$口香糖"准确称取
!

V

搅拌均匀的口香糖样品'置于

#""*<

离心管中'加入
$"*<

水'混匀后置于
6"_

水浴锅

中加热
1"*,K

'每隔
#"*,K

振荡混匀
#

次'取出冷却至室

温'以
%""".

)

*,K

离心
$*,K

'取
6*<

上清液置于
#"*<

容量瓶中'以水定容'摇匀后用
"2!!

#

*

滤膜过滤(

#

!

$饮料"准确称取
#"

V

混匀后的饮料样品于
$"*<

容

量瓶中'加水定容至
$"*<

'摇匀后用
"2!!

#

*

滤膜过滤(

#25

!

仪器条件

#

#

$高效液相色谱法&示差折光检测分离条件"检测

器"示差折光检测器*检测色谱柱"氨基柱 #

!$" **`

52&** $̀

#

*

$*柱温"

1$ _

*流速"

#2"*<

)

*,K

*检测用流

动相"乙腈
l

水#

6"

"

!"

'体积比$等度洗脱*进样量"

#"

#

<

(

#

!

$高效液相色谱法&蒸发光散射检测分离条件"检测

器"蒸发光散射检测器*检测色谱柱"氨基柱 #

!$"**`

52&** $̀

#

*

$*柱温"

1$ _

*流速"

#2"*<

)

*,K

*漂移管温

度"

'"_

*氮气压力"

1""[=+

*检测用流动相"乙腈
l

水#

6"

"

!"

'体积比$等度洗脱*进样量"

#"

#

<

(

!

!

结果与分析
!2#

!

!

种方法的标准曲线与定量参数

木糖醇+山梨醇和麦芽糖醇的高效液相色谱法&示差折

光检测色谱图见图
#

'高效液相色谱法&蒸发光散射检测色

谱图见图
!

(示差折光检测器中的仪器噪音较高'平稳性较

差'基线波动较大'不利于低含量样品检测(而蒸发光散射

检测器基线较平稳'目标物响应信号强度高于高效液相色谱

法&示差折光检测法'采用高效液相色谱法&蒸发光散射检

测木糖醇+山梨醇和麦芽糖醇
1

种糖醇的灵敏度+分离度优

于高效液相色谱法&示差折光检测法(

图
#

!

木糖醇!山梨醇和麦芽糖醇的高效液

相色谱法+示差折光检测色谱图
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图
!

!

木糖醇!山梨醇和麦芽糖醇的高效液

相色谱法+蒸发光散射检测色谱图

L,

V

W.:!

!
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!!

高效液相色谱法&示差折光检测#

\=<>)F?BF

$和高效

液相色谱法&蒸发光散射检测#

\=<>)(<9F

$均采用外标法

定量'

\=<>)(<9F

中响应值#峰面积$的对数与浓度的对数

呈线性关系'具体参数见表
#

(用高效液相色谱法&示差折

光检测法测定的木糖醇+山梨醇和麦芽糖醇的检出限#

!<#G

1

$均为
"2"1'$

V

)

#""

V

*线性范围为
#2&

$

!52"*

V

)

*<

*相关

系数为
"2%%%!#

$

"2%%%!%

(高效液相色谱法&蒸发光散射

检测法测定的木糖醇+山梨醇和麦芽糖醇的检出限#

!<#G

1

$分别为
"2""%$

'

"2"#%"

'

"2"!'$

V

)

#""

V

*线性范围分别为

"2#

$

#"2$*

V

)

*<

*相关系数为
"2%%%1

$

"2%%%&

(由数据可

以看出在测定
1

种糖醇时'高效液相色谱法&蒸发光散射检

测法的灵敏度明显优于高效液相色谱法&示差折光检测法'

!

种方法线性相关性均能满足检测要求(

!2!

!

!

种方法的回收率比较

在口香糖+饮料样品中分别添加
1

个水平的糖醇标准品

1%

安全与检测
!

!"#6

年第
%

期



表
#

!

1

种糖醇的
\=<>)F?BF

和
\=<>)(<9F

标准曲线参数

A+S-:#

!

>+-,S.+Q,4K3W.T:

;

+.+*:Q:.J4U1JW

V

+.+-34D4-J

方法 分析物 标准曲线 相关系数
!

!

检出限)

#

#"

Z!

V

/

V

Z#

$

线性范围)

#

*

V

/

*<

Z#

$

\=<>)F?BF

木糖醇
!

4G6''562'%"&TZ51!12%%"1 "2%%%!# "2"1'$ #2&

$

!52"

山梨醇
!

4G665$621$6!TZ!&#"255"& "2%%%!5 "2"1'$ #2&

$

!52"

麦芽糖醇
4G61$1"2"1'$Tl5$5&2"&!$ "2%%%!% "2"1'$ #2&

$

!52"

\=<>)(<9F

木糖醇
!

4GT

"6&''6$!6

1̀

#'6#!%$&

"2%%%1! "2""%$ "2#

$

#"2$

山梨醇
!

4GT

"6'"%6!&#

1̀

#'655#!#

"2%%%15 "2"#%" "2#

$

#"2$

麦芽糖醇
4GT

"6%'%6%

1̀

#66"$1&%

"2%%%&# "2"!'$ "2#

$

#"2$

#木糖醇+山梨醇+麦芽糖醇$(

\=<>)F?BF

和
\=<>)(<9F

!

种方法回收率测定结果见表
!

(

\=<>)F?BF

测定口香糖

中
1

种糖醇的加标回收率为
%#2$P

$

%$2#P

'饮料中
1

种糖

醇的加标回收率为
%52&P

$

%'21P

*

\=<>)(<9F

测定口香

糖中
1

种糖醇的加标回收率为
%#2!P

$

%&21P

'饮料中
1

种

糖醇的加标回收率为
%!25P

$

%$2%P

(

\=<>)F?BF

测定的

结果显示'饮料中加标回收结果较稳定'口香糖中加标回收

结果波动较大'口香糖的基质相比饮料更复杂'表明复杂的

样品基质对糖醇测定影响更明显(

1

种糖醇相比而言'木糖

醇的加标回收结果稳定性更差'也就是说同一种基质对木糖

醇的影响更大(相同添加水平条件下'

\=<>)(<9F

测定饮

料中
1

种糖醇的加标回收率要低于
\=<>)F?BF

'说明饮料

基质对
1

种糖醇检测的检测器的影响"

\=<>)(<9F

要大于

\=<>)F?BF

(

表
!

!

1

种糖醇的加标回收率结果

A+S-:!

!

?:34T:.

0

.+Q:J4U1JW

V

+.+-34D4-J

混标 分析物
添加量)

#

#"

Z!

V

/

V

Z#

$

\=<>)F?BF

口香糖 饮料

\=<>)(<9F

口香糖 饮料

木糖醇
!

"2"5 %#26 %$2& %#2! %!2%

混标
#

山梨醇
!

"2"$ %12# %$2! %#2' %12"

麦芽糖醇
"2"' %#2& %52& %!25 %!2'

木糖醇
!

"2#! %#2$ %'21 %12' %$2%

混标
!

山梨醇
!

"2#$ %!2" %52% %12% %12"

麦芽糖醇
"2!# %121 %&2& %125 %!2%

木糖醇
!

!2"" %$2# %'2# %&21 %!26

混标
1

山梨醇
!

!2"" %!2! %$2" %52' %!25

麦芽糖醇
!2"" %12% %&2# %!2" %52!

!21

!

!

种方法的精密度比较

如表
1

所示'当加标水平为
!2""

V

)

#""

V

时'

\=<>)

F?BF

测定的木糖醇+山梨醇和麦芽糖醇的相对标准偏差分

别为
!2$P

'

#2%P

'

!2%P

'

\=<>)(<9F

测定的木糖醇+山梨

醇和麦芽糖醇的相对标准偏差分别为
!2#P

'

#21P

'

!2$P

(

结果表明
!

种方法测定的
1

种糖醇的相对标准偏差在
$P

以

下'能满足检测要求'但
\=<>)F?BF

的结果标准偏差相对

较大'可能与
\=<>)F?BF

的检测器受环境温度影响较大'

稳定性不如
\=<>)(<9F

有关!

#!

%

(

!25

!

测定实际样品比较

从表
5

可知'

\=<>)F?BF

检测结果显示只在饮料中检

出山梨醇'而
\=<>)(<9F

检测结果显示口香糖中检出木糖

醇+饮料中检出山梨醇(对于目标化合物含量较高的样品'

!

种检测器结果无明显差异'当检测目标化合物糖醇含量较低

的样品时'使用灵敏度较低的
\=<>)F?BF

方法则难以检

测出来(实际检测中'对基质干扰较大的样品'

\=<>)(<9F

表
1

!

方法精密度a

A+S-:1

!

=.:3,J,4K4UQD:/:T:-4

;

:/*:QD4/

分析物

\=<>)F?BF

测定值)

#

#"

Z!

V

/

V

Z#

$

?9F

)

P

\=<>)(<9F

测定值)

#

#"

Z!

V

/

V

Z#

$

?9F

)

P

木糖醇
!

#2%" !2$ #2%1 !2#

山梨醇
!

#265 #2% #26% #21

麦芽糖醇
#266 !2% #265 !2$

!

a

!

加标水平为
!2""

V

)

#""

V

(

中可采用梯度洗脱'将目标物与杂质分离'提高检测结果的

准确定'但
\=<>)F?BF

受检测器限制'不适用梯度洗脱'糖

醇含量较低及基质复杂样品检测受限(

1

!

结论
高效液相色谱法&蒸发光散射检测法灵敏度和分离

度优于高效液相色谱法&示差折光检测法'且可进行梯度洗

5%

第
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%

期 向
!

俊等"基于不同检测器高效液相色谱法测定食品中糖醇的研究
!



表
5

!

实际样品中糖醇

A+S-:5

!

F:Q:.*,K+Q,4K.:JW-QJ4UJW

V

+.+-34D4-J,K

Q:JQJ+*

;

-:J

V

"

#""

V

样品 分析物
含量

\=<>)F?BF \=<>)(<9F

木糖醇
!

8F "2"#6

普通口香糖 山梨醇
!

8F 8F

麦芽糖醇
8F 8F

木糖醇
!

52$"' 52'#!

无糖口香糖
#

山梨醇
!

$!2#!5 $"26&#

麦芽糖醇
12!1' 8F

木糖醇
!

"2"1% "2"5#

无糖口香糖
!

山梨醇
!

$$2'%% $$2!"&

麦芽糖醇
52&#5 52$%&

木糖醇
!

162!!% 1625'#

木糖醇口香糖 山梨醇
!

8F "2"!&

麦芽糖醇
1#2166 1!2#"'

木糖醇
!

8F 8F

饮料 山梨醇
!

"2"1% "2"5"

麦芽糖醇
8F 8F

脱'适合对糖醇含量低且基质复杂的样品进行检测'如常见的

有饼干+糕点等样品*高效液相色谱法&示差折光检测法的回

收率高于高效液相色谱法&蒸发光散射检测法'适用于糖醇

含量较高及样品基质较简单的样品检测'如木糖醇口香糖+配

方简单的饮料+成分较简单的保健品等产品检测'实际工作中

可根据具体情况选用相应的方法以提高检测结果的准确性(
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