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气相色谱内标法测定酸奶中木糖醇的含量 

罗  玥*, 成桂红, 艾涛波, 唐  静, 谭  欣, 刘议蔧, 刘茂坪, 杨文斌 

(四川省食品药品检验检测院, 成都  610100) 

摘  要: 目的  优化毛细管气相色谱条件及前处理衍生过程并用于测定酸奶中木糖醇含量。方法  对气相色

谱分流比、进样量、程序升温等参数进行优化, 并对前处理衍生过程进行筛选。在最优条件下, 以内标法定量。

结果  在最优化条件下进行方法学验证, 测得酸奶样品中木糖醇检出限为 0.02%, 定量限为 0.068%。加标回

收范围为 91%~95%, 相对标准偏差小于 2%(n=6)。结论  该方法简单易操作, 色谱峰峰形好且稳定, 可用于

测定酸奶中木糖醇的含量。 
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Determination of xylitol in yoghurt by gas chromatography internal 
standard method 
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YANG Wen-Bin 
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ABSTRACT: Objective  To optimize conditions of capillary gas chromatography and pretreatment derivative 

process for determination of xylitol content in yoghurt. Method  The gas chromatographic split ratio, injection 

volume, temperature programming and other parameters were optimized, and the pretreatment derivative process was 

screened. Under the optimal conditions, the internal standard method was used to quantify the content. Results   

Under the optimization conditions, the limit of detection of xylitol in yoghurt samples was 0.02% and the limit of 

quantitation was 0.068%. The standard recovery range was 91% to 95%, and the relative standard deviation was less 

than 2% (n=6). Conclusion  The method is simple and easy to operate, and the peaks of chromatography are good 

and stable, which is suitable for the determination of xylitol in yoghurt. 
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1  引  言 

木糖醇作为一种天然健康的食品添加剂, 可在各类

食品中适量使用[1], 广泛应用于口香糖、酸奶、糖果、饮

料、焙烤食品、酒类等食品中[2]。研究表明, 木糖醇由于

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, 因此可作为糖尿病人的替代糖源, 同时木糖醇还

能对多种疾病有预防和保健功能, 例如预防龋齿和骨质疏松

等[35]。木糖醇成为特殊酸奶发酵中蔗糖的理想替代品[6,7], 

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[8,9]。 

木糖醇的副作用也有文献报道, 过多食用会导致肠

胃不适、腹泻, 糖尿病人食用过多会使甘油三脂升高, 同

时还会导致肾损伤和肥胖等[10]。因此正确添加和标识木糖

醇含量对于食品标签非常重要, 有了含量标识就需要准确
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地进行检测。目前报道的木糖醇含量的测定方法有离子色

谱法[9]、高效液相色谱法[11]、气相色谱法[1214]等, 国标方

法中气相色谱法基本已作废, 且尚无酸奶中木糖醇含量的测

定方法。本研究采用气相色谱内标法测定酸奶中木糖醇含量, 

并对其进行方法学验证, 为准确测定木糖醇含量提供参考。 

2  材料与方法 

2.1  仪器与试剂 

2.1.1  仪器与设备 

7890B 气相色谱仪(美国安捷伦公司, 配火焰离子化检

测器(flame ionization detector, FID)及 Chemstation Edition 工

作站); RESTEK Rtx-1701 毛细色谱柱(30 m×0.25 mm, 0.25 μm, 

美国瑞斯泰克公司); GenPure UV-TOC/UF XCAD plus 纯水

机、Heraeus Megafuge 8 离心机(美国赛默飞世尔科技公司); 

METTLER TOLEDO XS105 电子天平(瑞士梅特勒公司); 

超声波清洗器(德国 Elma Schmidbaner GmbH 公司); 旋转

蒸发仪、鸡心瓶、1 mL 移液器(法国 GILSON 公司); 电热

鼓风干燥箱(北京中兴伟业仪器有限公司); 涡旋混匀仪(上

海青浦沪西仪器厂)。 

2.1.2  试剂耗材 

无水乙醇(色谱纯, 纯度≥99.5%, 天津四友精细化学

品有限公司); 吡啶(分析纯, 纯度≥99.5%, 成都市科隆化

学品有限公司); 乙酸酐(分析纯, 纯度≥98.5%, 成都市新

都区木兰镇工业开发区); 木糖醇标准品(纯度为 99.4%, 德

国 Dr.E 标准品有限责任公司); 赤藓糖醇标准品(纯度为

99.9%, 北京曼哈格生物科技有限公司); 实验用水为超纯

水机制备的电导率为 18.2 MΩꞏcm 的超纯水。 

样品: 市售酸奶。 

2.2  实验方法 

2.2.1  标准溶液配置 

赤藓糖醇内标: 称取 100 mg 赤藓糖醇于 50 mL 容量

瓶中, 用水定容后得到 2 g/L 赤藓糖醇标准使用液。 

木糖醇标准溶液: 称取 250.25 mg 木糖醇标准品于

10 mL 容量瓶中, 定容后得到 25 g/L 木糖醇标准储备液。

取 2 mL 25 g/L 标准储备液于 10 mL 容量瓶中, 定容后得

到 5 g/L 木糖醇标准使用液。取 1 mL 5 g/L 木糖醇标准使

用液加入 1 mL 2 g/L 赤藓糖醇内标同样品一起进行衍生

(步骤同 2.2.3)。 

2.2.2  气相色谱条件 

毛细色谱柱 : RESTEK Rtx-1701(30 m×0.25 mm× 

0.25 μm); 进样量: 0.5 μL; 进样口温度: 240 ℃; 隔垫吹扫

流量: 3 mL/min; 分流比: 70:1; 柱流速: 1 mL/min; 程序升

温: 150 ℃保持 5 min, 以 5 ℃/min 升至 200 ℃保持 10 min, 

再以 20 ℃/min 升至 250 ℃保持 5 min; 检测器温度: 300 ℃; 

空气流量: 400 mL/min; 氢气流量: 40 mL/min; 尾吹流量: 

30 mL/min; 信号数据采集频率/最小峰宽: 5 Hz/4 min; 定

量方式: 内标法。 

2.2.3  测定步骤 

称取酸奶样品 2 g, 用水定容至 10 mL, 振摇 10 min

后超声 15 min, 5000 r/min 离心 10 min。取 1 mL 上清液于

100 mL 鸡心瓶中, 加入 1 mL 2 g/L 赤藓糖醇内标混匀后于

60 ℃水浴中旋蒸至干(快干时用纸擦拭旋蒸仪接口中的水

分), 加入 2 mL 无水乙醇超声使鸡心瓶壁上的糖充分溶解, 

再次 60 ℃水浴中旋蒸至干。再加入 1 mL 吡啶超声使溶解, 

加入 1 mL 乙酸酐, 盖上盖子, 涡旋混匀 30 s, 使充分混合

后, 于 70 ℃干燥箱中放置 30 min, 取出放冷待测。 

2.2.4  计算公式 

按内标法定量计算酸奶中木糖醇含量, 计算公式如(1):  

 
(g/L) 100

1000

C V
X

m


 


 (1) 

式中: X—酸奶中木糖醇含量(%);  

C—由内标法定量计算出进样液中木糖醇的浓度(g/L);  

V—样品定容体积(mL) ; 

m—称样量(g);  

1000-单位换算。 

2.2.5  色谱峰信噪比计算 

利用安捷伦 Chemstation Edition 工作站脱机软件, 在

木糖醇色谱峰附近选取一段平滑的基线噪声范围, 在“报

告”文件下拉菜单中选择“系统适应性”下面的“编辑噪声范

围”输入时间范围, 将报告设定为“性能报告+噪声报告”, 

查看数据报告, 软件自动计算出木糖醇色谱峰的信噪比。 

3  结果与分析 

3.1  色谱条件优化 

本方法利用 2017 年 1 月 1 日实施的标准 GB 

1886.234-2016《食品安全国家标准食品添加剂木糖醇》[14]

中木糖醇产品中木糖醇及多元醇的测定方法作为参考, 利

用标准给出的色谱条件进行测定, 色谱峰拖尾严重, 灵敏

度、分离度均不能满足要求。分别对分流比、进样量、程

序升温、柱流速、氢空比、检测器温度等参数进行一系列

优化实验, 经过多次试验得到最优色谱条件(同 2.2.2)。 

在最优化的色谱条件下, 木糖醇及赤藓糖醇内标色谱

峰分离度均大于 1.5, 且有很好的对称性。FID 检测器的灵敏

度与氢气、空气和氮气的比例有直接关系, 因此要注意优化。

一般三者的流速比例应接近 1:10:1, 如氢气 30~40 mL/min, 

空气 300~400 mL/min, 氮气 30~40 mL/min。为防止检测器

被污染, 检测器温度应比色谱柱使用最高温度高 50 ℃。对

色谱峰对称因子影响较大的色谱参数主要是进样量和分流

比 , 进样量和分流比减半后 , 对称因子由 2.805 变为了

1.012, 《中国药典》规定对称因子应为 0.95~1.05[15], 色谱

峰拖尾问题得到很好解决。  
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3.2  衍生过程优化 

衍生过程对于熟练的操作者来说, 比较好把握, 但对

于初学者来说, 不是很好把控, 因此, 对衍生过程进行了

优化, 以提高本方法的重现性。对于同一加标样品, 采用

梨形烧瓶和鸡心瓶、加入 1 mL 乙醇和 2 mL 乙醇、超声溶

解和振摇溶解 3 个比较关键的衍生步骤, 应用正交试验, 

经上机测试后发现, 8 组数据的相对标准偏差为 0.7%, 回

收率平均值为 100%。从衍生过程易于操作方面考虑, 选择

了使用鸡心瓶、加入 2 mL 乙醇、超声溶解作为衍生最容

易操作的衍生过程。 

3.3  方法学验证 

3.3.1  检出限及定量限 

为了评价色谱系统检测微量物质的能力, 通常以信

噪比(S/N)来表示。定性测定时, 信噪比应不小于 3; 定量测

定时, 信噪比应不小于 10[15]。通过多浓度多次加标试验以

及仪器软件设置得到检出限的信噪比平均值为 8.2, 大于

3(见图 1)。定量限的信噪比平均值为 28.4, 大于 10。在最

优色谱条件及衍生条件下, 确定酸奶中木糖醇测定的方法

检出限为 0.02%(见图 2), 定量限为 0.068%(见图 3)。 

 

 
 

图 1  检出限信噪比趋势图 

Fig.1  Trend chart of signal to noise ratio of limit of detection 
 
 

 
 

图 2  检出限色谱图 

Fig.2  Chromatogram of limit of detection 
 
 

 
 

图 3  定量限色谱图 

Fig.3  Chromatogram of limit of quantitation 
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3.3.2 回收率及精密度试验 

选择 0.075、0.25、0.5 g/L 3 个浓度水平对阴性酸奶样

品进行加标(定量限、10 倍检出限、10 倍定量限)回收试验, 

分别测定 6 次, 回收率范围为 91%~95%, 相对标准偏差

(relative standard deviation, RSD)小于 2%, 见表 1。 

3.3.3 标准品和样品谱图 

采用内标法定量, 有效避免了前处理及人员因素带

来的误差。用 5 g/L 木糖醇标准溶液加内标衍生后进样并

建立积分方法, 利用该积分方法测定了木糖醇酸奶和普通

酸奶中木糖醇含量, 标准溶液色谱图见图 4, 阴性酸奶样

品色谱图见图 5, 阳性酸奶样品色谱图见图 6。可以看出, 

酸奶样品经过衍生后, 样品基质无干扰, 阳性样品加标回

收为 90%。 

3.3.4 实验室内重复性试验 

为了评价气相色谱仪连续进样时响应值的重复性能, 

采用内标法时, 通常配制相当于 80%、100%、120%的对照

品溶液, 分别至少进样 2 次, 计算平均校正因子, 其相对

标准偏差不应大于 2%[15]。选择 0.075 g/L(定量限)、0.25 g/L 

(10 倍检出限)、0.5 g/L 3 个木糖醇标准溶液浓度进行重复

性试验, 结果见表 2, 校正因子标准偏差均小于 2%。 

 
表 1  3 水平加标回收试验(n=6) 

Table 1  Recoveries test at 3 spiked concentrations (n=6) 

项目 称样量/g 测定浓度/(g/L) 木糖醇含量/% 理论结果/% 回收率/% 回收率平均/% RSD/% 

定量限 

2.1537 0.145 0.067  0.075 89.8  

91  1.4 

2.1622 0.145 0.067  0.075 89.4  

2.1387 0.148 0.069  0.075 92.3  

2.1455 0.148 0.069  0.075 92.0  

2.1566 0.148 0.069  0.075 91.5  

2.1496 0.145 0.067  0.075 89.9  

10 倍检

出限 

2.0531 0.471 0.229  0.25 91.8  

92  0.8 

2.0488 0.472 0.230  0.25 92.2  

2.0566 0.482 0.234  0.25 93.7  

2.0512 0.471 0.230  0.25 91.8  

2.0687 0.477 0.231  0.25 92.2  

2.0744 0.477 0.230  0.25 92.0  

10 倍定量

限左右 

2.0282 0.957 0.472  0.5 94.4  

95 0.4 

2.0304 0.967 0.476  0.5 95.3  

2.0256 0.965 0.476  0.5 95.3  

2.0229 0.963 0.476  0.5 95.2  

2.0208 0.963 0.477  0.5 95.3  

2.0241 0.964 0.476  0.5 95.3  

 

 
 

图 4  5 g/L 木糖醇标准溶液色谱图 

Fig.4  Chromatogram of xylitol standard solution (5 g/L) 
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图 5  阴性酸奶样品色谱图 

Fig.5  Chromatogram of negative yoghurt sample  
 

 
 

图 6  阳性样品酸奶色谱图 

Fig.6  Chromatogram of positive yogurt sample  
 

表 2  木糖醇标准溶液重复性试验 
Table 2  Repeatability test of xylitol standard solution  

项目 测定次数 内标峰面积 内标浓度/(g/L) 木糖醇标液峰面积 木糖醇标液浓度/(g/L) 校正因子相对标准偏差/%

定量限 
1 70 2 5.1 0.075 

0.89 
2 69.5 2 5 0.075 

10 倍检出限 
1 68.8 2 16.2 0.25 

0.1 
2 68.7 2 16.2 0.25 

10 倍定量限

左右 

1 67.6 2 32.3 0.5 
0.74 

2 66.9 2 32.3 0.5 

 
校正因子计算公式:  

RR

SS

/CA

/CA
f   

式中: f—校正因子;  

AS—内标物质的峰面积;  

CS—内标物质的浓度;  

AR—木糖醇标准溶液的峰面积;  

CR—木糖醇标准溶液的浓度。 

不同时间实验室内液进行了重复性测定, 对于含有

木糖醇 5 g/L(标示值)的酸奶再次进行测定, 2 次测定结果

的绝对差值不超过算术平均值的 5%。 

4  结  论 

本研究建立了气相色谱内标法测定酸奶中木糖醇含

量, 通过优化色谱条件和前处理衍生过程, 木糖醇色谱峰

峰形和分离度均能满足要求, 且通过检出限、定量限、加
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标回收等进行方法学验证, 实验室内重复性试验精度高, 

前处理操作简单易操作, 可运用于酸奶中木糖醇含量的定

量测定。 
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