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超声提取-离子色谱-脉冲积分安培检测法检测 
黑果腺肋花楸果中的 8种单糖和双糖 

于  丽, 刘  瑜, 周健南, 裴程程* 
(沈阳海关, 沈阳  110016) 

摘  要: 目的  建立超声提取-离子色谱-脉冲积分安培检测法测定黑果腺肋花楸果中的 8 种单糖和双糖的方

法。方法  采用水浸提超声提取及膜过滤法前处理黑果腺肋花楸果样品, 以 Dionex CarboPac PA10 Analytical 

Column(4 mm×250 mm)阴离子交换色谱柱为分析柱, 以 Dionex CarboPac PA10 Guard Column(4 mm×50 mm)为

保护柱, 以 NaOH 与 CH3COONa 的组合溶液作为流动相, 采用梯度淋洗分离程序, 脉冲积分安培方法检测。

结果  8 种单糖和双糖的检出限分别为 5、8、3、4、7、2、5、2 μg/L, 且均具有较宽的线性范围(0.05~20 mg/L)。

黑果腺肋花楸果中单糖和双糖测定的相对标准偏差在 0.96%~6.12%之间, 8 种单糖和双糖的加标回收率达到

90.5%~102.1%。结论  本方法同时检测黑果腺肋花楸果中的单糖和双糖, 其方法简便快捷、分离效果好、基

体干扰少、无需衍生、灵敏度高, 适用于黑果腺肋花楸果中的常见单糖和双糖组分的分析。 
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Determination of 8 kinds of monosaccharides and disaccharides in Aornial 
mealnocarpa fruit by ultrasonic extraction-ion chromatography-pulse 

integral ampere detection 

YU Li, LIU Yu, ZHOU Jian-Nan, PEI Cheng-Cheng* 
(Shenyang Customs, Shenyang 110016, China) 

ABSTRACT: Objective  To establish a method for the determination of eight kinds of monosaccharides and 

disaccharides in Aornial mealnocarpa by ultrasonic extraction, ion chromatography-pulse-integral amperometric 

detection. Methods  The samples of Aornial mealnocarpa fruit were pretreated by ultrasonic extraction with water 

extraction and membrane filtration. The analytical column was Dionex CarboPac PA10 Analytical Column (4 mm×

250 mm), the column Dionex CarboPac PA10 Guard Column(4 mm×50 mm) was used as the protective column. The 

mobile phase was NaOH and CH3COONa, gradient elution procedure was used for separation and pulse integral 

amperometric for detection. Results  The detection limits of 8 kinds of monosaccharides and disaccharides were 5, 

8, 3, 4, 7, 2, 5, and 2 μg/L, respectively, and all of them had a wide linear range of 0.05-20 mg/L. The relative 

standard deviation of disaccharide determination was 0.96%-6.12%, and the recoveries of 8 kinds of monosaccharides 

and disaccharides were 90.5%-102.1%. Conclusion  The method can be used to detect monosaccharide and 
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disaccharide in Aornial mealnocarpa fruit at same time. It is simple, rapid, effective, less matrix interference, 

derivative-free and highly sensitive, and is suitable for the analysis of common monosaccharides and disaccharides 

components in Aornial mealnocarpa fruit. 
KEY WORDS: ion chromatography; Aornial mealnocarpa fruit; monosaccharides; disaccharides 
 
 

1  引  言 

黑果腺肋花楸果在 2018 年 9 月顺利通过国家卫生健

康委员会对新食品原料的安全评估审查, 被列为新型新食

品原料。黑果腺肋花楸又名不老梅, 系蔷薇科腺肋花楸属

的一个种, 落叶灌木, 原产于北美东北部, 波罗的海沿岸

至太平洋沿岸均有分布, 我国自引种以来, 主要分布于辽

宁、吉林等地。黑果腺肋花楸果实具有极高的营养价值: 富
含花青素、多酚、类黄酮、花色苷、维生素和矿物元素等

多种对人体有益的物质, 对抗衰老和预防心脑血管疾病有

特效, 在医药领域和食用色素、饮料、果酒等食品领域用

途广泛。单双糖分子中含多个羟基, 这些羟基能与酸作用

生成酯。人体内的葡萄糖在酶作用下生成葡萄糖磷酸酯, 
如 1-磷酸吡喃葡萄糖和 6-磷酸吡喃葡萄糖等。单双糖的磷

酸酯在生命过程中具有重要意义, 它们是人体内许多代谢

的中间产物。黑果腺肋花楸果中含有丰富的单双糖类成分, 
测定糖类成分的含量常用的方法有分光光度法[1‒5]、液相色

谱法[6‒8]、气相色谱法[9,10]、离子色谱法[11,12]。分光光度法

检测的重现性与准确性较差; 液相色谱检测糖类物质灵敏

度较低; 气相色谱测定糖需要衍生化, 回收率低, 操作繁

琐; 离子色谱法可改善以上不足。目前针对黑果腺肋花楸

果中糖类成分的研究很少。本实验采取超声提取-离子色谱

-脉冲积分安培检测法建立黑果腺肋花楸果中单糖和双糖

含量的测定方法。  

2  材料与方法 

2.1  材料、仪器与试剂 

黑果腺肋花楸果: 产自海城、丹东、鞍山、朝阳、铁

岭、锦州、葫芦岛, 每个地区采集 10 批次, 均为当年新鲜果。 
ICS-5000 型离子色谱仪(美国 Thermo 公司); Milli-Q 

超纯水系统、Heraeus Multifuge X1R 型台式离心机(美国

Thermo公司); KQ-600DV型超声波清洗器(中国昆山公司); 
醋酸钠、氢氧化钠(优级纯, 国药集团化学试剂有限公司); 8
种糖(麦芽糖、蔗糖、阿拉伯糖、葡萄糖、甘糖、木糖、果

糖、核糖)(国家标准物质中心); 所用水均为电阻率≥18.2 
MQ·cm 的超纯水。 

2.2  阿拉伯糖、葡萄糖、甘糖等 8 种糖标准溶液

配制 

分别精确称取麦芽糖、蔗糖、阿拉伯糖、葡萄糖、甘

糖、木糖、果糖和核糖标准品 50 mg(精确至 0.1 mg)于烧杯

中, 用超纯水溶解, 然后转移至 50 mL 容量瓶中, 并用超

纯水定容至刻度, 配制成 1000 mg/L 标准储备液。用移液

枪分别移取 5.0 mL8 种糖标准储备液于 50 mL 容量瓶中, 
用超纯水定容至刻度, 充分混匀, 配制成 100 mg/L 标准混

合储备液。用移液枪分别移取 0.025、0.10、0.25、0.50、
2.50、5.00、10.00 mL 标准混合储备液于 50 mL 容量瓶中, 
用水定容至刻度, 充分混匀, 配制成 8 种糖质量浓度分别

为 0.05、0.20、0.50、1.0、5.0、10.0、20.0 mg/L 的混合标

准曲线稀释液。 

2.3  样品前处理方法 

称取均匀粉碎黑果腺肋花楸果试样 5.0 g(精确至

0.01g), 置于 50 mL 容量瓶中, 加入 40 mL 左右超纯水, 振
摇均匀, 置于超声波清洗器中 , 超声提取 30 min, 每隔   
5 min 振摇一次, 冷却后用超纯水稀释至刻度, 充分混匀。

移取约 40 mL 溶液至离心管中, 置于台式离心机中, 以
10000 r/min 转数离心 5 min, 取离心后澄清液约 10 mL, 溶
液经定量滤纸过滤, 再通过 0.22 μm 水性滤膜和 H 型前处

理柱[13](预先使用 10 mL 超纯水活化), 弃去前面 3 mL, 收
集后面洗脱液于离子色谱自动进样瓶中, 用于上机检测。 

2.4  色谱条件 

选择 DIONEX CarboPac PA10 Analytical Column(4 mm× 
250 mm)阴离子交换色谱柱为分析柱; DIONEX CarboPac 
PA10 Guard Column(4 mm×50 mm)为保护柱; ED5000 脉冲

安培检测(PAD); 自动进样器 AS-DV; 工作站 Chromeleon 
6.8, 梯度淋洗液分离程序(见表 1); 流速 0.8 mL/min, 糖检

测波形选择标准四电位波形(见表 2); 安培检测器; 进样量: 
25 µL; 柱温: 30 ℃; 以峰面积外标法定量。 

 
表 1  流动相条件 

Table 1  The condition of mobile phase 

时间/min 流速
/(mL/min)

OH-浓度
/(mmol/L) 

醋酸钠浓度
/(mol/L) 

梯度曲线

0 0.8 20 0 线性 

40 0.8 50 0.05 线性 

45 0.8 100 0 线性 

50 0.8 20 0 线性 

55 0.8 20 0 线性 
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表 2  糖标准四电位波形 
Table 2  The waveform of sugar by standard four potential 

时间/s 电位/V 积分 时间/s 电位/V 积分 

0.00 +0.10 
+0.10 

— 0.42 –2.00 — 

0.20 开始 0.43 +0.60 — 

0.40 +0.10 结束 0.44 –0.10 — 

0.41 –2.00 — 0.50 –0.10 — 
 

3  结果与分析 

3.1  色谱柱的选择 

糖类化合物具有电化学活性, 在强碱性溶液中以阴

离子形态存在[14], 可以在阴离子交换色谱柱上被保留, 不
同的糖组分得到分离。在强碱性条件下, 糖类化合物在一

定的电位下可以在金电极表面被氧化从而改变电流大小, 
所以可通过电化学法-脉冲安培检测器进行检测。目前常使

用的用于分离单、双糖的阴离子交换分析柱有 3 种柱型: 
DIONEX CarboPac MA1 、 DIONEX CarboPac PA1 和

DIONEX CarboPac PA10。DIONEX CarboPac MA1 分析柱

的柱容量大, 保留性强, 溶剂消耗大, 适合于弱电离的糖

醇类化合物的检测。DIONEX CarboPac PA1 分析柱比

DIONEX CarboPac MA1 分析柱的柱效高, 适合单糖和双

糖的检测, 但是 OH‒1 在低浓度范围进行检测时, 由于淋

洗液中含有微量溶解氧的负峰干扰使得糖组分检测的灵

敏度偏低。DIONEX CarboPac PA10 分析柱在不同浓度的

OH‒1 中具有较高的灵敏度, 并且每种糖的分离度较好。

因此, 选择 DIONEX CarboPac PA10 分析柱进行单糖和双

糖的检测。 

3.2  淋洗液及淋洗液浓度的选择 

离子色谱-脉冲积分安培检测法分析单糖和双糖时最

常用的淋洗液是 NaOH, 淋洗液浓度的变化对各种糖组分

之间的分离度及方法的灵敏度影响较大, 改变淋洗液的浓

度 , 可以改变待分离组分的出峰时间和分离度 , 因为蔗

糖、葡萄糖、甘糖、木糖、果糖和核糖这 6 种糖的保留时

问非常接近, 本研究分别用 10、15、20、30、40 mmol/L
浓度的 NaOH 淋洗液来分析 NaOH 流动相浓度的不同对

各组分的分离带来的影响。综合不同浓度下各组分的分离

情况, 当淋洗液浓度大于 30 mmol/L 时, 8 种单糖和双糖的

色谱峰重叠严重 , 分离度较差 ; 当淋洗液浓度低于     
15 mmol/L时, 发现随着NaOH淋洗液浓度降低, 各糖组分

色谱峰的保留时间也相应延长, 根据各个单糖和双糖组分

之间分离度能够达到实验要求且高效的原则, 最终选择了

20 mmol/LNaOH 溶液作为淋洗液。由于本研究选择低浓度

的 NaOH 溶液作为淋洗液, 而脉冲积分安培检测法是在碱

性条件下的电化学响应下实现的, 所以每次进下一个样品

前使用高浓度 NaOH(100 mmol/L)淋洗液对色谱柱进行冲

洗, 持续冲洗 10 min, 目的是对色谱柱进行再生处理, 否
则检测的重现性会变差, 灵敏度会降低。 

3.3  色谱柱柱温和淋洗液流速的选择 

20 mmol/L NaOH 溶液作为淋洗液, 改变色谱柱柱温, 
观察待测糖组分色谱峰的变化发现: 当色谱柱柱温大于

35 ℃时, 色谱峰的分离度变差; 当色谱柱柱温低于 25 ℃
时, 各色谱峰变宽。在 25~35 ℃之间调节柱温, 实验表明

色谱柱温在 30 ℃时各个色谱峰峰形较好, 分离的效果也

满足实验要求。所以选择色谱柱温度为 30 ℃。调节淋洗

液流速分别为 1.0、0.8、0.5 mL/min, 流速越低保留时间越

长 , 流速越高分离度越差 , 因此 , 淋洗液流速选择 0.8 
mL/min 效果最佳。 

3.4  标准曲线与最低检出限 

用优化后的方法分析了黑果腺肋花楸果中 8 种单、双

糖, 以峰面积为研究对象, 麦芽糖、蔗糖、阿拉伯糖、葡

萄糖、甘糖、木糖、果糖和核糖测量范围在 0.05~20 mg/L
内, 峰面积(Y)与浓度(X)均呈现很好的线性关系。在信噪比

为 3 时计算出麦芽糖、蔗糖、阿拉伯糖、葡萄糖、甘糖、

木糖、果糖和核糖的检出限分别为 5、8、3、4、7、2、5、
2 μg/L, 线性回归方程、线性范围和检测限见表 3。 

 
表 3  方法的线性范围、回归方程、相关系数、检出限、定量限 

Table 3  Results of linear range, regression equation, correlation coefficient, detection limit and quantitative limit of the method 

成分 线性范围/(mg/L) 回归方程 相关系数 r 检出限/(μg/L) 定量限/(mg/100 g) 

阿拉伯糖 0.05~20 Y=5.204X+0.908 0.9998 3 0.10 

葡萄糖 0.05~20 Y=4.326X+1.143 0.9991 4 0.12 

甘糖 0.05~20 Y=2.428X+0.462 0.9984 7 0.20 

木糖 0.05~20 Y=6.752X+1.072 0.9975 2 0.10 

蔗糖 0.05~20 Y=1.821X-0.374 0.9959 8 0.20 

果糖 0.05~20 Y=3.595X+0.662 0.9987 5 0.15 

核糖 0.05~20 Y=6.026X+0.072 0.9992 2 0.10 

麦芽糖 0.05~20 Y=4.166X+0.251 0.9969 5 0.15 
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3.5  重现性实验 

取 10 mg/L 的麦芽糖、蔗糖、阿拉伯糖、葡萄糖、甘

糖、木糖、果糖和核糖混合液适量, 分别连续进样 10 次, 得

到这 8 种糖的峰面积测定值的相对标准偏差 (relative 

standard deviation, RSD)分别为 3.25%、6.12%、2.14%、

2.68%、5.67%、0.96%、3.54%、1.06%, 这 8 种糖保留时

间的相对标准偏差(RSD)分别为 0.72%、0.47%、0.25%、

0.31%、0.52%、0.18%、0.41%、0.61%, 证明方法的重现

性很好。 

3.6  加标回收率实验 

以丹东产黑果腺肋花楸果为本底, 采用标准加入法

进行麦芽糖、蔗糖、阿拉伯糖、葡萄糖、甘糖、木糖、果

糖和核糖的回收实验: 样品前处理同 2.3, 样品测定的回收 

率范围在 90.5%~102.1%, 加标回收率较高, 符合国家标

准 GB/T 27404-2008《实验室质量控制规范 食品理化检

测》 [15]中附录 F 中对测得的待测物添加水平在 0.1~   
10 mg/100 g 时回收率应在 90%~110%之间的要求。其结

果见表 4。 

3.7  样品色谱图与测定结果 

辽宁海城、丹东、鞍山、朝阳、铁岭、锦州、葫芦岛

出产的黑果腺肋花楸果, 每个地区分别采集 10 批次样品, 
将以 2.3 方法前处理完成的黑果腺肋花楸果样品溶液按照

2.4 色谱条件进行色谱分析, 黑果腺肋花楸果中麦芽糖、蔗

糖、阿拉伯糖、葡萄糖、木糖、果糖均有检出, 说明辽宁

地区种植的黑果腺肋花楸果中含有多种单糖和双糖, 其中

葡萄糖相对含量较高。色谱图见图 1, 测定结果为该地区

10 批次样品的平均值, 见表 5。 

表 4  回收率实验结果(n=3) 
Table 4  Results of recovery experiment(n=3) 

样品名称 糖类别 本底值/(mg/100 g) 加入值/(mg/100 g) 检测值/(mg/100 g) 回收率/% RSD/% 

黑果腺肋

花楸果 

阿拉伯糖 0.199 1.0 1.152 95.3 2.42 
葡萄糖 15.11 10.0 24.35 92.4 3.52 
甘糖 / 1.0 0.905 90.5 4.98 
木糖 1.62 1.0 2.527 90.7 1.51 
蔗糖 2.57 1.0 3.496 92.6 5.76 
果糖 0.196 1.0 1.109 91.3 4.06 
核糖 / 1.0 1.021 102.1 0.97 

麦芽糖 1.57 1.0 0.953 95.3 2.70 
 

 
 

注: 1:阿拉伯糖; 2: 葡萄糖; 3: 甘糖; 4: 木糖; 5: 蔗糖; 6: 果糖; 7: 核糖; 8: 麦芽糖。 
图 1  8 种单、双糖色谱图 

Fig.1  Eight kinds of monosaccharides and disaccharides 
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表 5  黑果腺肋花楸果中 8 种单、双糖含量(n=3) 
Table 5  8 kinds of monosaccharides and disaccharides in Aornial mealnocarpa fruit (n=3) 

名称 阿拉伯糖/ 
(mg/100 g) 

葡萄糖/ 
(mg/100 g) 

甘糖/ 
(mg/100 g) 

木糖/ 
(mg/100 g) 

蔗糖/ 
(mg/100 g) 

果糖/ 
(mg/100 g) 

核糖/ 
(mg/100 g) 

麦芽糖/ 
(mg/100 g) 

海城 0.327 19.28 / 1.78 3.96 0.296 / 2.42 

丹东 0.199 15.11 / 1.62 2.57 0.196 / 1.57 

鞍山 0.158 16.73 / 1.43 4.38 0.174 / 1.38 

朝阳 0.537 21.32 / 2.38 5.16 0.315 / 3.24 

铁岭 0.219 12.48 / 0.625 2.44 0.168 / 1.82 

锦州 0.165 13.89 / 1.39 3.20 0.149 / 2.05 

葫芦岛 0.188 10.63 / 1.17 2.03 0.203 / 1.48 

注: “/”表示低于检出限。 
 

 
4  结  论 

本实验建立了超声提取-离子色谱-脉冲积分安培检测

法同时检测黑果腺肋花楸果中的麦芽糖、蔗糖、阿拉伯糖、

葡萄糖、甘糖、木糖、果糖和核糖的方法。实验表明, 该
方法操作简单、快速, 分离效果好、灵敏度高、准确度高。

该方法实用性强, 具有一定的应用价值。通过对辽宁地区

种植的黑果腺肋花楸果中单糖和双糖的普查分析, 说明黑

果腺肋花楸果中含有多种单糖和双糖, 其中葡萄糖含量相

对较高。 
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