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引言

低聚木糖 (xylooligosaccharide) 同时也被称为木

寡糖，具有 2 ～ 7 个木糖残基以 β-1,4 糖苷键结合而形

成的低聚糖化合物，木二糖、木七糖是其主要组成成分
[1-2]。因其具有很好的加工特性，现被广泛地应用于各种

功能性食品中，作为功能性食品配料原料 [3]。低聚木糖

也具有选择性能促进肠道中益生菌的生长的功能 [4-6]，并

使其成为肠道中的优势菌群，从而起到调节肠道中微生态

的平衡功能，因此，低聚木糖同时亦被称为超强的双歧因

子 [7]。低聚木糖不但可以选择性地促进肠道中双歧杆菌和

嗜酸乳杆菌的增殖，同时可以吸附大肠杆菌等病原菌，便

可携带大量附着的病原菌经肠道排出体外，因此可以改善

人体肠道健康。此外，低聚木糖还可以作为一类益钙因子，

促进钙在肠道中的吸收[8]。同时也可以加速脂肪的代谢，

还可以预防龋齿 [9]，并作为抗氧化剂 [10]。因其具被较好

的化学稳定性 [11]，已被广泛地应用于食品加工中。另外，

低聚木糖还可以促进人体钙、镁、磷等微量元素吸收，

降低人体胆固醇，降低患糖尿病风险，抗氧化、抗过敏、

抗感染、控制血糖平衡、免疫调节、同时还具有清除人

体自由基的能力 [12-15]。由于，低聚木糖本身特性的原因

导致其在紫外区无吸收，使用紫外法无法直接测定。目

前对木糖等单糖类物质进行检测多采用液相色谱 - 示差

折光检测器，但其检测器灵敏度较低而且不能进行梯度

洗脱 [16]。许国辉等 [17] 利用柱前衍生的方法检测了润肠

通便类保健食品中低聚木糖的浓度，本方法首先将其水

解为单糖，并与 PMP 进行衍生化后再利用 HPLC-UV 法检

测乳粉中低聚木糖含量。

1  材料与方法

1.1  材料与试剂

样品来源于内蒙古欧世蒙牛乳制品有限责任公司。
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【摘要】目的：建立高效液相色谱法检测乳粉中低聚木糖的快速检测方法。方法：试样中的低聚木糖经酸水解成木糖，

使用碱中和，经1-苯基 -3- 甲基 -5- 吡唑啉酮（5-Methyl-2-phenyl-1,2-dihydropyrazol-3-one，PMP）衍生后用三氯甲烷净化提取，

高效液相色谱 - 紫外检测器检测，使用外标法定量。结果：该方法检测低聚木糖回收率范围在 85.6% ～ 97.4% 之间，相对标

准偏差在 1.02% ～ 4.23% 之间，最低检出限为 0.05g/100g。结论：该方法准确、快速、分离度好，适用于乳粉中低聚木糖含

量的测定。
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Study on the detection method of xylo-oligosaccharide in milk powder
【Abstract】Objective: To establish a rapid detection method for xylo-oligosaccharides in milk powder by high performance 

liquid chromatography. Method: The xylo-oligosaccharide in the sample is hydrolyzed into xylose by acid, neutralized by alkali, and 

then processed by 1-phenyl-3-methyl-5-pyrazolone (5-Methyl-2-phenyl-1, 2-dihydropyrazol-3-one, PMP) was derivatized, purified and 

extracted with chloroform, detected by high performance liquid chromatography-ultraviolet detector, and quantified by external standard 

method. Results: The recovery rate of xylo-oligosaccharides detected by this method ranged from 85.6% to 97.4%, the relative standard 

deviation was between 1.02% and 4.23%, and the minimum detection limit was 0.05g/100g. CONCLUSION: The method is accurate, 

rapid and has good separation, and is suitable for the determination of xylo-oligosaccharides in milk powder.
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以下试剂，除特殊标明以外均为分析纯试剂，水应

为符合国标 GB/T 6682-2008 中规定的一级水要求；D- 木

糖标准品：CAS：58-86-6，纯度≥ 99.0%(10mg，美国，

Sigma公司)；乙腈（色谱纯，德国，默克股份有限公司）；

甲醇（色谱纯，德国，默克股份有限公司）；浓硫酸（优

级纯，西陇科学股份有限公司）；氢氧化钠（优级纯，

西陇科学股份有限公司）；衍生剂：1-苯基 -3- 甲基 -5-

吡唑啉酮（PMP）（分析纯，天津市，光复精细化工研究

所）；三氯甲烷（分析纯，西陇科学股份有限公司）；

浓盐酸（分析纯，西陇科学股份有限公司）；无水乙醇

（分析纯，西陇科学股份有限公司）；乙酸铵（分析纯，

SIGMA-ALORICH）

5% 氢氧化钠溶液：准确称取 5g 氢氧化钠，用水溶解

后转移并定容至 100mL 容量瓶中。0.3mol/L 氢氧化钠溶

液：准确称取 1.2g 氢氧化钠，用水溶解后转移并定容至

100mL 容量瓶中。4mol/L 硫酸溶液：准确量取 7mL 水于

烧杯中，加入 2.00mL 浓硫酸。0.5mol/L PMP 甲醇溶液：

称取PMP0.44g，加入5mL甲醇溶液。0.3mol/L盐酸溶液：

准确量取 1.25mL 浓盐酸于 50mL 容量瓶中，加水定容至

刻度。5.0mg/mL 标准储备溶液：准确称取 D- 木糖 50mg

于称量舟内，用水溶解后定容至 10mL 容量瓶中。1.0mg/

mL 标准中间溶液：准确吸取 5.0mg/mL 标准储备溶液 5mL

于 25mL 容量瓶中，用水稀释并定容至刻度线。标准工作

溶液：准确吸取适量标准中间溶液稀释成 0.00mg/mL、

0.002mg/mL、0.005mg/mL、0.01mg/mL、0.02mg/mL、0.03mg/

mL 的标准工作溶液。

1.2  仪器与设备

1260 Ⅱ高效液相色谱仪配紫外检测器（美国安捷

伦）；ME204E102 万分之一天平（美国梅特勒）；ME204

十万分之一天平（美国梅特勒）；LG16-WS离心机（湘仪）；

RV10DS96 旋转蒸发仪（德国 IKA）；漩涡混合器（德国

IKA）；KQ-700DE 超声波清洗机（昆山市超声仪器有限公

司）；DHG-9145A 鼓风干燥箱（苏州江东精密仪器有限公

司）；

1.3  实验方法

1.3.1  样品提取和水解

准确称取混合均匀后的样品约1g（精确到 0.1mg），

于 50mL 容量瓶中，加入 10mL40℃温水溶解样品，超声溶

解10min后，加95%乙醇至3/4处混合，最后定容至刻度线，

混合。取 30mL 样品于 50mL 离心管中，5000r/min 常温离

心 5min。准确吸取 25.00mL 上述样品于 100mL 旋转蒸发

瓶中，加入 10mL 无水乙醇，在 85℃ ±5℃下旋转蒸发至

近干，再加入 10mL 无水乙醇继续旋转蒸发，直至无任何

液体。向旋转蒸发瓶中准确加入 25.00mL 水，充分溶解。

该溶液为水解前样品溶液 M1，备用。

准确吸取水解前样品 M110.00mL 于 50mL 高温水解管

中，加入 1.8mL 4mol/L 硫酸溶液，旋紧盖子，于 105℃

干燥箱中水解 2h 后，取出冷却至室温，用 5% 氢氧化钠

溶液中和，将 pH 调到 6 ～ 7 后转移至 100mL 容量瓶中，

加水定容至刻度线，该溶液为水解后样品溶液M2，备用。

1.3.2  衍生和净化

分别准确吸取标准工作溶液（0.00mg/mL、0.002mg/

mL、0.005mg/mL、0.01mg/mL、0.02mg/mL、0.03mg/

mL）、水解前后样品溶液 M1 和 M2 各 400µL 于高温水解管

中，分别加入 0.5mol/L PMP 甲醇溶液和 0.3mol/L 氢氧

化钠溶液各 400µL，充分混合均匀，70℃水浴衍生化反

应 100min，冷却至室温，加入 0.3mol/L 盐酸溶液 500µL

中和样品。加入 3mL 三氯甲烷溶液后，混合 30s，静置

5min分层，弃去下层的三氯甲烷溶液，重复上述步骤2次，

取上层溶液5000r/min离心 5min后过 0.45µm有机滤膜，

供液相色谱测定。

1.3.3  结果计算

1.3.3.1  水解前样品中木糖的含量 X1(g/100g)：

式中：

X1：水解前试样中的木糖的含量，g/100g；

C1：水解前试样中的木糖浓度，mg/mL；

V：定容体积，（50mL）；

m：试样质量，g。

1.3.3.2  水解后样品中木糖的含量 X2(g/100g)：

式中：

X2：水解后试样中的木糖的含量，g/100g；

C2：水解后试样中的木糖浓度，mg/mL；

V：定容体积，（50mL）；

m：试样质量，g；

f：水解过程中的稀释倍数，10。

1.3.3.3  样品中低聚木糖的含量 X(g/100g)：

X=(X2-X1)×F

式中：

X：样品中低聚木糖的含量，g/100g；

X1：水解前样品中木糖的含量，g/100g；

X2：水解后样品中木糖的含量，g/100g；

F：木糖转换为低聚木糖的系数，0.940。

计算结果在重复性条件下，以获得的两次测定结果

算术平均值表示，结果需保留 3位有效数字。
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1.4  色谱条件

C18 色谱柱：4.6mm×250mm，粒径 5μm 或等效色谱

柱；流动相：0.02mol/L 乙酸铵 - 乙腈（76:24）；柱温

箱为：30℃；流速为：1.0mL；波长为：250nm；进样量为：

10μL；

备注：以上为仪器的参考条件，在实际操作过程中

可以根据实际情况进行适当调整。

2  结果与分析

2.1  准确度和标准偏差

在奶粉样品中加入 3 个浓度的低聚木糖进行加标回

收率实验，回收率范围在 85.6% ～ 97.4% 之间，RSD 范围

表 1  样品的准确度和标准偏差分析 (n=6)

样品基质 加标量 (g/100g) 平均结果 (g/100g) 回收率（%） RSD(%)

奶粉

0.05 0.045 85.6 ～ 96.4 4.23

0.1 0.096 95.6 ～ 96.6 1.23

0.5 0.48 94.8 ～ 97.4 1.02

响
应
值

/m
v

响
应
值

/m
AU

时间 /min

浓度 /(mg•mL-1)

图 1  标准溶液色谱图

图 2  标准曲线图

在 1.02% ～ 4.23% 之间，结果见表 1。

2.2  相关图谱及相关线性

如图 1、图 2、图 3结果表明，目标物分离度较好，

浓度为 0.002 ～ 0.03mg/mL 范围内，线性回归方程为：

Y=5388X+17.201，线性相关系数 (R2) 为 0.9961。

3  结论与讨论

目前检测低聚木糖的含量多数采用高效液相色谱法 -

示差折光检测器 [18]，该方法的优点是样品前处理高效，

但是仪器检测器分离度较差、灵敏度较低，而且需要在

视差检测器和氨基柱上才可完成，对设备的要求相对较

高。本文将低聚木糖先水解生成木糖，再与 PMP 反应生
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响
应
值

/m
AU

时间 /min

图 3  加标样品色谱图

成木糖 -PMP 衍生物 [19]，再用高效液相色谱 - 紫外检测

器检测。

本研究建立了一种乳粉中低聚木糖检测的液相色谱

方法。该方法简单高效、分离度较好、准确性较好、灵

敏度较高、重复性较好，检出限为 0.05g/100g，平均回

收率范围为85.6%～ 97.4%，RSD范围为1.02%～ 4.23%，

能较好地满足奶粉中低聚木糖的检测需求。
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