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摘  要: 目的  建立毛细管区带电泳间接紫外测定食品中木糖醇的新方法。方法  样品用超纯水提取后离心, 

过 0.45 μm膜后上机进样。以未涂敷熔融石英毛细管(50 µm×60.2 cm)为毛细管分离柱, 以 8 mmol/L 3, 5-二

硝基苯甲酸、10 mmol/L硼砂和 0.5 mmol/L十六烷基三甲基溴化铵为分离缓冲溶液。分离电压为-20 kV, 检

测波长为 200 nm, 用外标法定量。结果  方法检出限为 3.00 mg/L(S/N=3), 定量限为 10.00 mg/L (S/N=9), 线

性范围为 10.00~300.0 mg/L, 线性相关系数 r为 0.9994。在 20.00、40.00、80.00 mg/L添加水平下, 平均回收

率分别为 103.2%、103.3%及 104.8%, 相对标准偏差分别为 0.5%、1.2%及 0.7%(n=3)。结论  该方法简单快

速, 11 min内即可完成一次样品分析(清洗 6 min、分离 5 min), 试剂及样品消耗量少, 适用于食品中木糖醇

的检测。 
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ABSTRACT: Objective  To develop a new method for the detection of xylitol in food by capillary zone 

electrophoresis with indirect ultraviolet. Methods  Samples were extracted with ultrapure water, centrifuged 

and injected by 0.45 μm membrane. The separation was carried out using an uncoated fused-silica capillary 

with 50 µm i.d. and 60.2 cm total length. The separation buffer consisted of 8 mmol/L 3, 5-dinitrobenzoic acid, 

10 mmol/L sodium tetraborate and 0.5 mmol/L hexadecyl trimethyl ammonium bromide, separation voltage 

was -20 kV and the detection wavelength was 200 nm. Quantification was made by external calibration 

between the corrected peak area and the concentration of xylitol. Results  The limit of detection and limit of 

quantitation were 3.00 mg/L (S/N=3) and 10.00 mg/L (S/N=9), respectively. The linear range between the 

corrected peak area and the concentration was from 10.00 to 300.0 mg/L with a correlation coefficient of 

0.9994. The average spiked recoveries of 3 levels (20.00, 40.00 and 80.00 mg/L) were 103.2, 103.3 and 104.8% 
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with relative standard deviations of 0.5%, 1.2% and 0.7%, respectively. Conclusion  The method is simple 

and fast and the analysis could be completed within 11 min (6 min for rinsing and 5 min for separation), which 

is suitable for the determination of xylitol in food samples. 

KEY WORDS: capillary zone electrophoresis; indirect ultraviolet detection; xylitol; 3, 5-dinitrobenzoic acid 
 

 

1  引  言 

木糖醇属于天然糖的一种, 其甜度与蔗糖相当
[1], 是一种重要的食品添加剂。添加木糖醇的无糖酸

奶可促进双歧杆菌增殖、促进营养物质的消化吸收、

提高人体免疫力、改善胃肠功能等, 同时还有减肥的

功效[2]。研究表明, 木糖醇可作为糖尿病人的替代糖

源, 它进入血液后不需要胰岛素的作用就可以透过

细胞膜而被细胞所利用[3]。目前我国允许木糖醇在食

品中适量添加[4]。 

近年来, 随着糖尿病患者人数急剧攀升, 无糖

食品业得到了迅速的发展 , 但目前我国无糖食品

市场上欺骗消费者的状况屡见不鲜, 将“无蔗糖”替

换为“无糖”, 误导消费者, 并且在食品标签中也笼

统写明使用了“甜味剂”、“复合甜味剂”、“蛋白糖”

等 [5], 这就给监督管理加大了难度。因此 , 建立准

确测定木糖醇的含量对保证无糖食品的安全至关

重要。 

目前国标方法中木糖醇的测定方法为气相色谱

法(GC)[6], 但该法分离效果差, 柱效低, 色谱峰不对

称, 前处理过程烦琐,一般需 12~24 h预处理, 且分析

时间较长。改进的国标法采用小口径毛细管柱测定木

糖醇[7], 虽然色谱峰形较好, 但柱效较低, 且预处理

过程仍较烦琐。国内外有利用紫外[8]、蒸发光散射[9]、

示差折光[10]、电雾式[11]检测器的高效液相色谱[12-15]

和脉冲安培[16]、质谱检测器[17, 18]的离子色谱(IC)测定

木糖醇的方法, 这些方法尽管较 GC法更加快速而准

确, 然而 HPLC法需使用大量有机试剂, 造成较高的

分析成本[10, 14-17]; IC法的样品前处理时间仍较长, 且

分离时间一般在 40 min左右。毛细管电泳法测定木

糖醇具有分离效率高、分析时间短、溶剂消耗少、绿

色、环保且检测结果准确可靠的优点, 样品前处理简

单到仅需除去可能堵塞毛细管的颗粒物, 非常有利

于对基质复杂的食品样品的分析。本文采用毛细管区

带电泳-间接紫外法, 测定了食品中的木糖醇, 获得

了满意结果。 

2  材料与方法 

2.1  仪器与试剂 

P/ACE MDQ 型毛细管电泳仪配紫外检测器(美

国Beckman公司); Millipore  Milli-Elix/RiOs 型超纯

水器(美国 Millipore 公司); Universal 32高速离心机

(德国 Hettich 公司); 旋涡混合器(法国 Gilson 公司); 

A11B S25型均质仪(德国 IKA公司); F-50A 型酸度

计(北京北研兴电力仪表有限责任公司)。 

3, 5-二硝基苯甲酸(国药集团化学试剂有限公司, 

分析纯); 硼砂(中国医药公司北京采购供应站, 优级

纯); NaOH(优级纯, 北京化学试剂公司); 十六烷基

三甲基溴化铵(CTAB, Sigma-Aldrich公司, 纯度 99%); 

木糖醇标: 准品(Chemservice 公司, 纯度 99%); 三

氯蔗糖标准品(USP 参考标准); 糖精钠(阿拉丁试剂, 

纯度 98%); 柠檬酸标准品(Sigma-Aldrich 公司, 纯度

99%); 安赛蜜(阿拉丁试剂, 纯度 99%); 阿斯巴甜(阿

拉丁试剂, 纯度 98%); 苯甲酸钠(国药集团化学试剂

有限公司, 分析纯); 广泛 pH试纸; 内径 50 μm未涂

层熔融石英毛细管(河北永年锐沣色谱配件有限公

司); 食品样品购于当地超市, 临床肠内营养制剂由

海立生公司提供。 

木糖醇标准储备液: 称取 100 mg木糖醇标准品

置于 15 mL塑料离心管中, 加入超纯水 10 mL溶解、

摇匀, 配成质量浓度为 10 mg/mL 木糖醇标准储备液, 

于 4 ℃冰箱保存。 

2.2  电泳条件 

石英毛细管: 50 µm × 60.2 cm (有效长度: 50 cm), 

分离缓冲液: 8 mmol/L 3, 5-二硝基苯甲酸, 10 mmol/L 

硼砂, 0.5 mmol/L CTAB; 分离电压: -20 kV; 检测波

长: 200 nm; 样品室温度: 4 ℃; 进样压力及时间: 0.5 

psi、20 s; 工作电流: 约 10.3 μA。 

2.3  实验方法 

2.3.1  毛细管的预处理 

新的石英毛细管分别用 1 mol/L NaOH 洗 20 
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min、水洗 5 min 及分离缓冲液洗 5 min。每次进

样前, 分别用 1 mol/L NaOH、超纯水及分离缓冲

溶液清洗 2 min, 以保证迁移时间及校正峰面积的

重现性。 

2.3.2  样品前处理 

液体样品处理: 肠内营养制剂混悬液用移液器

移取 1 mL(同时称取其质量, 约 0.1g左右), 置于 15 

mL塑料离心管中, 加入 1 mL 50 mmol/L乙酸，用水

稀释定容至 10 mL, 摇匀后过 0.45 μm 滤膜, 滤液

收集于 1.5 mL塑料离心管中备用。 

半固体样品处理: 酸奶、八宝粥等, 称取 0.1 g

左右样品, 酸奶需用 50 mmol/L乙酸沉淀蛋白, 八宝

粥用超纯水定容至 10 mL即可。 

固体样品处理: 口香糖先用均质仪粉碎或剪刀

剪碎, 然后称取 0.1 g 于 15 mL塑料离心管中, 加 10 

mL 超纯水, 超声提取 15 min, 9000 r/min 离心 10 

min。将上清液取出, 过 0.45 μm滤膜, 滤液经稀释适

当倍数后直接进样。 

3  结果与分析 

3.1  毛细管内径、长度及进样时间的选择 

毛细管内径及长度的选择, 无论从检测灵敏度

还是分离度方面考虑, 内径 50 µm 的石英毛细管最

为常用, 对于管长的选择: 管长过短会影响木糖醇与

系统峰间的分离, 管长过长则会导致分析时间延长。

故本实验选用总长为 60.2 cm的毛细管进行分离, 以

50 µm 60.2 cm(有效长度: 50 cm)为最佳。利用 CE 

Expert软件计算最佳进样时间为 20 s。进样时间(3、

10、20 min)的优化实验表明: 随着进样时间的增加, 

灵敏度越来越高, 本研究选用进样时间为 20 s, 与软

件估算结果相吻合。 

3.2  探针及检测波长的选择 

木糖醇属于糖的一种, 无特征紫外吸收, 因此

采用间接紫外法进行测定, 其中探针(添加到分离缓

冲液中且有紫外吸收的物质)及检测波长的选择是关

键。探针的淌度与待测物离子的淌度越匹配越好, 否

则待分析离子的峰形不好或灵敏度不高[19]。糖分析

中山梨酸是比较好的探针, 但不是木糖醇分析的较

好探针[20]。根据文献[21], 本研究使用 3, 5-二硝基苯甲

酸为探针。考虑到使用 200 nm附近的检测波长, 可

获得绝大多数物质的高灵敏度检出, 故本研究选用

200 nm为检测波长。 

3.3  探针浓度的选择 

为避免基质干扰, 选用含木糖醇的口香糖样品

进行实验条件优化。研究了探针浓度在 3 ~10 mmol/L

范围内变化时对木糖醇测定的影响。探针浓度为 3 

mmol/L 时, 虽然木糖醇的灵敏度高, 但与其相邻的

负峰未完全分离, 影响其准确定量。随着探针浓度

的增加, 木糖醇与负峰的分离度逐渐增加, 但与未

知峰的分离度则逐渐减小, 并且木糖醇的检测灵敏

度逐渐下降。当探针浓度为 8 mmol/L时, 木糖醇可

远离负峰, 在避免紧邻的负峰干扰的同时可获得与

未知峰的基线分离。探针的最佳浓度为 8 mmol/L, 

如图 1所示。 

 

 
 

图 1  3, 5-二硝基苯甲酸浓度对木糖醇分离的影响 

Fig. 1  Effects of the concentration of 3, 5-dinitrobenzoic 
acid on the separation of xylitol 

1 木糖醇; 2未知峰 

1. xylitol; 2.unknown 
3, 5-二硝基苯甲酸浓度(mmol/L): a. 3; b. 8; c. 10 

3, 5-dinitrobenzoic acid(mmol/L): : a. 3; b. 8; c. 10 

 

3.4  分离缓冲体系及其浓度的选择 

水溶性好的木糖醇与糖一样属中性物质, 选用

硼酸盐缓冲溶液, 可使之与木糖醇中的邻位羟基络

合形成带负电的络合物以进行电泳分离[22]。利用毛

细管电泳-间接紫外法测定糖及其络合物时, 需选用

低浓度盐作为缓冲溶液[23], 分离缓冲溶液具有缓冲

能力的最低浓度一般为 10 mmol/L[24]。本实验考察了
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10、12 及 15 mmol/L 硼砂对木糖醇分离的影响, 实

验表明, 随着硼砂的浓度增加, 木糖醇的灵敏度逐渐

降低, 且分离时间逐渐增长, 最终硼砂的最佳浓度选

为 10 mmol/L, 如图 2所示。 

 

 
 

图 2  硼砂浓度对木糖醇分离的影响 

Fig. 2  Effects of the concentration of sodium borate on the 
separation of xylitol 

1 木糖醇; 2 未知 

1 xylitol; 2 unknown 
 

硼砂浓度(mmol/L): a. 10;   b. 12;   c. 15 

Concentration of sodium borate: a. 10 mmol/L  b. 12 mmol/L 
c. 15 mmol/L. 

 
3.5  电渗流改性剂浓度的选择 

木糖醇为中性物质, 与硼酸跟离子络合后形成

带负电的络合物而与 EOF 的方向相反, 使该络合物

很难在合理的时间(30 min)内被检测到。但使用电渗

流改性剂, 可以确保其能快速移动到检测窗口而被

检测。CTAB是分析阴离子常用的 EOF改性剂, 本实

验室以前的研究[25]表明: 0.5 mmol/L CTAB 足以使

EOF 反向并保持稳定 , 故本研究最终选择 0.5 

mmol/L CTAB作为 EOF改性剂。 

3.6  工作曲线、线性范围、检出限和精密度 

将木糖醇的储备液用水逐级稀释成 10.00、

40.00、80.00、120.0、160.0、200.0、240.0及 300.0 mg/L

标准工作液, 在上述优化的电泳条件下依次进样分

析, 校正峰面积外标法定量。校正峰面积(Ａ)与质量

浓度 (x, mg/L)间呈良好线性关系 , 线性回归方程

A=17.14 x+25.83, 相关系数 r=0.9994, 线性范围为

10.00~300.0 mg/L, 检出限为 3.00 mg/L(S/N=3), 定量

限为 10.00 mg/L(S/N = 9)。 

将 10.00、40.00及 120.0 mg/L木糖醇标准溶液

分别连续进样 7 次, 以考察仪器精密度(RSD)。迁移

时间的 RSD分别为 0.70%、0.50%、1.1%; 校正峰面

积的 RSD 分别为 2.0%、0.79% 及 0.71%。按 2.3.2 

节中的方法平行处理 7份酸奶样品进样测定, 以考察

方法精密度, 其 RSD为 3.4 %。 

3.7  回收率试验 

以市售不含木糖醇的样品为空白样品, 按 2.3.2

节样品前处理方法, 分别添加 20.00、40.00 及 80.00 

mg/L 这 3 个浓度水平进行加标回收试验, 电泳图见

图 3。每个加标水平平行处理 3份样品进行测定, 结

果见表 1。 

 

 
 

图 3  空白样品加标电泳图 

Fig. 3  Electrophoregrams of spiked blank sample 
a. 80 mg/L木糖醇标准; b. 空白样品; c. 空白样品加 80 mg/L木糖

醇标准 

a. 80 mg/L xylitol standard; b. blank sample; c. blank sample spiked 
with 80 mg/L xylitol standard 

 
 

表 1  木糖醇 3 水平加标回收率结果 (n=3) 
Table 1  The recoveries of xylitol at 3 spiked levels(n=3) 

添加量/(mg/L) 加标回收率/% RSD/%

20.00 103.2 0.5 

40.00 103.3 1.2 

80.00 104.8 0.7 
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3.8  样品分析 

用本法测定食品中含木糖醇的样品。对罐头、临

床营养制剂、口香糖、半固体酸奶等 5 大类共计 6

件样品进行分析, 均获满意结果, 结果见表 2, 临床

营养制剂、口香糖样品电泳图见图 4。 

 
表 2  食品中木糖醇的测定结果(n=5) 

Table 2  The content of xylitol in foods (n=5) 

样品 木糖醇的含量/(g/kg) RSD% 

八宝粥 13.36 1.7 

口香糖 1 119.0 9.3 

口香糖 2 73.80 3.5 

营养制剂 30.69 6.2 

酸奶 1 11.34 0.15 

酸奶 2 3.170 4.8 

 

 
 

图 4  临床营养制剂、口香糖样品电泳图 

Fig. 4  Electrophoregrams of clinical nutrition powder 
sample and chewing gum sample 

1  木糖醇 

a. 50 mg/L木糖醇标准; b. 临床营养制剂样品; c. 口香糖样品 

1  xylitol 
a. 50 mg/L xylitol standard; b. clinical nutrition powder sample; c. 

chewing gum sample 

3.9  干扰实验 

分别将质量浓度均为 1000 mg/L 的食品中常见

防腐剂(柠檬酸、苯甲酸钠)及 500 mg/L甜味剂(糖精

钠、阿斯巴甜、安赛蜜、三氯蔗糖)进行干扰实验, 均

未见干扰, 充分显示了本方法的高选择性。 

4  结  论 

本文建立了毛细管区带电泳-间接紫外法测定食

品及临床营养制剂中木糖醇含量, 仅采用简单的无

机盐分离缓冲体系, 在 11 min 内完成了木糖醇含量

的分析。该法样品前处理简便易行, 无需使用有机溶

剂, 且与食品中共存的常见防腐剂及甜味剂等互不

干扰, 非常有利于对基质复杂的食品样品的分析, 可

以为监管食品安全提供技术支持。 
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