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离子色谱-脉冲安培法测定饮料中的 

聚葡萄糖的含量 

林冰东, 杨智健, 胥  颖* 

(可口可乐饮料(上海)有限公司亚太技术中心, 上海  200241) 

摘  要: 目的  优化离子色谱-脉冲安培法测定饮料中的聚葡萄糖的含量。方法  样品经离心超滤净化, 去除

基质干扰, 采用色谱柱分离, 离子色谱-脉冲安培检测器测定, 外标法定量。结果  聚葡萄糖在 0.20~2.00 g/L

的浓度范围内呈良好线性关系(r2>0.999)。方法检出限和定量限分别为 0.01 和 0.03 g/L, 3 个添加水平的平均

加标回收率为 90.0%~98.8%, 相对标准偏差为 0.63%~2.36%。同时考察了市场上 10 种不同品类的饮料, 加标

回收率为 93.0%~105%。结论  本方法样品前处理简单、快速、广泛适用于饮料中添加的聚葡萄糖含量测定。 
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Determination of polydextrose in beverage by ion chromatography coupled 
with pulsed amperometric detection 

LIN Bing-Dong, YANG Zhi-Jian, XU Ying* 

(Asia Pacific Technical Center, Coca-Cola Beverages (Shanghai) Co., Ltd., Shanghai 200241, China) 

ABSTRACT: Objective  To optimize the ion chromatography coupled with pulsed amperometric detection method 

for the determination of polydextrose in beverage. Methods  The sample was purified with centrifugal ultrafilter to 

remove interferences. The analyte was separated and detected by ion chromatography with pulsed amperometric 

detection. Results  Under the optimized sample pretreatment conditions, the method showed a good linearity in the 

concentration range of 0.202.00 g/L (r2 >0.999). The detection and quantitation limits were 0.01 and 0.03 g/L, 

respectively. The average method recoveries were 90.0%98.8% and relative standard deviation ranged from 0.63% 

to 2.36%, for the 3 spiking levels. Meanwhile, 10 commercial products in different beverage categories were tested, 

and the recoveries ranged from 93.0% to 105%. Conclusion  This method is simple, rapid, accurate and suitable for 

the determination of fortified polydextrose in beverages. 

KEY WORDS: polydextrose; beverage; centrifugal ultrafilter; ion chromatography with pulsed amperometric 

detection 
 

 
1  引  言 

聚葡萄糖是由葡萄糖和少量山梨醇、柠檬酸缩聚而成

的葡萄糖多聚体, 葡萄糖之间主要通过 α-1,6 键相连, 平均

聚合度为 12, 平均分子量为 2000[1]。聚葡萄糖具有卡路里

低和可溶性膳食纤维的特性[25], 近年来作为蔗糖或脂肪

的替代物广泛应用于各种食品中[610]。在功能性饮料越来

越受到消费者喜好的当今市场, 因聚葡萄糖具有较高的热
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稳定性, 良好的水溶性和分散性, 是强化膳食纤维饮料的

理想纤维来源, 可以增强饱腹感, 减少热量的摄入及作为

益生元改善肠胃功能等作用[11]。此外, 聚葡萄糖添加到饮

料中可以改善无糖和低糖饮料的口感[12]。 

20 世纪 90 年代就曾有相关文献报道聚葡萄糖含量的

检测方法[13]。为了提高检测方法的选择性和灵敏度, 2000

年 Craig 等[14]开发了基于高效阴离子交换色谱和脉冲安培

检 测 (high performance anion exchange chromatography 

-pulsed amperometric detection, HPAEC-PAD)的定量方法,

用于测定食品中的聚葡萄糖, 该方法后来被采纳为国际标

准方法 AOAC 2000.11[15]。2016 年版的国标 GB 5009.245 

-2016《食品安全国家标准 食品中聚葡萄糖的测定》[16]与

AOAC 方法原理基本一致。以上 2 种标准方法中, 样品前

处理过程因需考虑各种不同种类的食品基质的影响, 采用

了比较复杂的样品处理过程, 整个样品处理过程耗时较

长。2011 年有文章报道[17], 果汁饮料中的聚葡萄糖可简化

前处理中的酶解过程, 但对于富含蛋白质和脂肪的饮料基

质还需要做进一步研究。 

本研究建立了饮料中的聚葡萄糖定量分析的样品制

备过程, 与标准方法中的样品前处理步骤相比, 无需采用

热提取和酶解的步骤, 直接通过超滤离心的方法可有效提

取饮料中的聚葡萄糖, 进行定量分析。同时, 本研究通过

进行优化样品前处理的定量测试方法与国标方法的比对实

验, 对方法的等效性进行了评估, 以期为测定饮料中的聚

葡萄糖的含量提供参考。 

2  材料与方法 

2.1  材料和仪器 

聚葡萄糖(FCC 级, 含量 97.4％, 美国 Danisco 公司); 

氢氧化钠水溶液(50%, w/w, 离子色谱专用, 美国 Fisher 

Chemical 公司); 无水乙酸钠(分析纯, 国药集团化学试剂

有限公司); 实验用水经 Milli-Q 纯水系统净化处理。 

从市场上选取不同品牌的添加聚葡萄糖的含乳饮料、

果汁饮料、茶饮料、牛奶和未添加聚葡萄糖的碳酸饮料、

运动饮料、包装饮用水和咖啡饮料进行分析测定。 

Thermo Dionex ICS-5000+离子色谱配脉冲安培检测

器(美国 Thermo Fisher Scientific 公司); XS204 电子分析天

平(瑞士 Mettle Toledo 公司); Centrifuge 5430R 离心机(德国

Eppendorf 公司); SW22 振荡水浴槽(北京优莱博技术有限

公司); Amicon®Ultra 离心过滤器(聚醚砜膜, 标称分子量极

限为 100000 Da, 容量为 2 mL, 美国 Millipore 公司)。  

2.2  实验方法 

2.2.1  标准储备液的配制  

准确称量聚葡萄糖标准品 1.0267 g(精确至 0.1 mg), 

加 50.0 mL 水溶解, 置于 100 mL 的棕色容量瓶中, 超声处

理 10 min, 用超纯水稀释至刻度。此标准储备液浓度为

10.0 g/L。  

2.2.2  样品的前处理 

取 2 mL 经 10 倍稀释的样品溶液于超滤离心管中, 在

6400 r/min 条件下离心, 牛奶和含乳饮料离心 40 min, 果

汁饮料及其他饮料样品离心 20 min。取超滤液, 用超纯水

进行稀释后上机测定。 

2.2.3  离子色谱条件 

色谱柱 : 分析柱 Thermo Dionex CarboPacTM PA1      

(4 mm×250 mm, BioLCTM Analytical)和保护柱 (4 mm×     

50 mm, BioLCTM Analytical), 柱温: 30 ℃, 流速: 1.2 mL/min, 

进样量: 25 µL。流动相: A 为 0.15 mol/L NaOH 水溶液, B 为

0.15 mol/L NaOH 和 0.05 mol/L 乙酸钠水溶液。色谱梯度洗脱

程序 : 0~10 min, 30% B; 10.1~15.0 min, 30%~100% B; 

15.1~20.0 min, 100% B; 20.1~25 min, 30% B。脉冲安培检测器

的脉冲选择分析标准碳水化合物四重波形, 时间和电压参数: 

0.00 s, 0.10 V; 0.20 s, 0.10 V, 积分开启; 0.40 s, 0.10 V, 积分关

闭; 0.41 s, 2.00 V; 0.42 s, 2.00 V; 0.43 s, 0.60 V; 0.44 s,  

0.10 V; 0.50 s, 0.10 V. Chromeleon 6.8 软件(美国 Thermo 

Scientific 公司)用于系统控制和数据处理。 

3  结果与分析 

3.1  样品的选择 

本研究在方法优化和方法验证时, 为考察方法对各

种饮料样品的广泛适用性, 选取添加聚葡萄糖的果汁饮料

(代表成分相对简单的饮料品类, 如碳酸饮料、茶饮料和运

动饮料等)和含乳饮料(代表含有脂肪和蛋白质成分的饮料

品类, 如咖啡饮料、植物饮料等)作为目标研究对象。考虑

到含乳饮料的脂肪和蛋白质含量变化范围较大, 分别选取

了 2 个不同的样品: 样品前处理优化时选取了蛋白质含量

较高的含乳饮料(蛋白质含量 6.9%, 脂肪含量 1.5%); 方法

验证阶段选取了牛奶(蛋白质和脂肪含量均约 3.5%)作为脂

肪含量较高的含乳饮料代表。 

3.2  样品前处理的优化 

3.2.1  前处理步骤简化 

标准方法中样品经 80 ℃热水浸提后超滤所得溶液使

用异淀粉酶、淀粉葡糖苷酶和果糖酶去除食品中的低聚糖

(主要是甘露聚糖和果聚糖)对聚葡萄糖检测的干扰, 可能

因为标准方法针对更复杂的基质需要更完备的前处理过程

以减少基质的干扰, 使得样品处理过程对基质相对简单的

样品来说过于复杂耗时。本研究评估了热提取和酶解步骤

的必要性, 试图简化样品处理过程。实验结果如表 1 所示, 

样品分别经过标准方法(热提取-超滤-酶解)和简化方法(直

接超滤)的前处理过程, 测得样品中的聚葡萄糖含量的结

果相对标准偏差在 1.5%以内。 
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表 1  标准方法和简化方法测定结果比较 
Table 1  Comparison of testing results using standard method and simplified method 

样品 国标方法热水浸提-超滤-酶解/(g/L) 简化方法直接超滤法/(g/L) 相对标准偏差偏差/%

果汁饮料 

31.9 31.4 

1.1 30.4 30.5 

30.2 30.7 

含乳饮料 

10.7 10.7 

0.5 10.7 10.7 

10.5 10.6 

 
 

3.2.2  超滤离心时间优化 

超滤是样品前处理的关键步骤, 该步骤用于去除样

品中高分子量干扰成分如蛋白质和其他聚合物。AOAC 

2000.11 方法中将离心时间设定为至少 45 min(6400 r/min); 

GB 5009.245-2016 方 法 中 将 离 心 时 间 设 定 为 至 少       

30 min(10000 r/min)。本研究对样品稀释后直接超滤离心处

理, 设定转速为 6400 r/min, 考察了不同离心时间对聚葡

萄糖含量的影响。如表 2 所示, 对于果汁饮料, 离心时间

20 min 与更长时间得到的检测结果无明显差异; 含乳饮料

中的聚葡萄糖含量测定结果, 随着离心时间的增加, 含量

从 9.69 g/L(离心时间 20 min)增加到 10.3 g/L(离心时间   

40 min)。为了确保提取回收率, 满足实验要求, 同时缩短

检测时间, 提高检测效率, 对果汁饮料为代表的简单基质

饮料选用 20 min 超滤离心时间, 对含乳饮料为代表的含脂

肪和蛋白质的饮料则选用 40 min 超滤离心时间。 

3.3  方法学考察 

遵循 AOAC 验证准则对分析方法进行验证[18], 评

估了以下参数 : 选择性、线性关系、检出限 (limit of 

detection, LOD)、定量限(limit of quantitation, LOQ)、重

复性、准确性。 

 
表 2  超滤离心时间对聚葡萄糖含量测定的影响(g/L) 
Table 2  Effect of ultrafiltration centrifugal time on 

polydextrose content determination (g/L) 

样品 20 min 30 min 40 min 50 min 

果汁饮料 31.6 30.8 31.0 31.0 

含乳饮料 9.69 9.95 10.3 10.3 

 
3.3.1  方法选择性 

按照本方法得到聚葡萄糖保留时间在 14.2 min。取果

汁饮料和牛奶, 进行加标实验, 添加水平为 0.75 g/L, 测得

加标回收率分别为 95.7%和 98.8%, 表明该 2种饮料样品的

组分对聚葡萄糖的测定无明显干扰。果汁饮料中和牛奶中

聚葡萄糖的色谱图见图 1 和图 2, 物质峰型明显。 
 

 
 

图 1  果汁饮料中聚葡萄糖的色谱图 

Fig.1  Chromatography of polydextrose in the juice beverage 
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图 2  牛奶中聚葡萄糖的色谱图 

Fig.2  Chromatography of polydextrose in the milk drink 
 

3.3.2  方法线性范围、检出限和定量限 

用纯水稀释标准储备液, 配制质量浓度为 0.20、0.50、

1.00、1.50 和 2.00 g/L 的系列标准工作液。按浓度从低到

高依次进样测定, 以峰面积(Y)为纵坐标, 以聚葡萄糖质量

浓度(X)为横坐标, 绘制标准曲线, 得到线性回归方程为

Y=189.707X+8.401, 相关系数为 r2=0.99924。聚葡萄糖在

0.20~2.00 g/L 浓度范围线性关系良好。 

取果汁饮料和牛奶, 稀释到低浓度, 分别为 0.038 和

0.042 g/L, 平行测定 7 次得到标准偏差(σ), 根据 LOD=3σ

和 LOQ=10σ 计算得到检测限和定量限一致, 分别是 0.01

和 0.03 g/L, 方法灵敏度高。 

3.3.3  方法精密度和准确度 

取果汁饮料和牛奶, 进行加标实验, 添加水平分别为

0.50、0.75 和 1.00 g/L, 每个添加水平平行测定 7 次, 计算

平均加标回收率和相对标准偏差。如表 3 所示, 果汁饮料

中的聚葡萄糖的平均回收率为 90.0%~91.9%, 平均相对标

准偏差为 1.16%~1.56%。牛奶中的聚葡萄糖的平均回收率

为 91.6%~98.8%, 相对标准偏差为 0.63%~2.36%。结果表

明本方法重复性和回收率良好。 

3.4  实际样品检测 

3.4.1  阳性样品 

对市场上不同类别的添加聚葡萄糖的饮料进行测定, 

充分考虑到样品的多样性, 尤其是不同蛋白质和脂肪含量

的含乳饮料, 考察本方法的适用性。需要说明的是, 根据

GB 5009.245-2016, 为保证结果的准确性, 如能确定添加

的聚葡萄糖来源, 应选用食品中添加的聚葡聚糖同源的参

考物质。在本研究中, 因无法确认各饮料中使用的聚葡萄

糖来源, 统一使用 Danisco 原料作为检测用标样, 实测含

量与真实含量可能存在一定的误差, 但总体来说, 如表 4

所示, 聚葡萄糖的检测值和标签宣称值基本相符。另外, 

添加水平为 1.0 g/L 时, 加标回收率为 93%~105%。 
 

表 3  果汁饮料和牛奶中的聚葡萄糖的平均回收率和精密度(n=7) 
Table 3  Average recoveries and accuracy of polydextrose in juice drink and milk (n=7) 

样品 
低浓度加标(0.5 g/L) 中浓度加标(0.75 g/L) 高浓度加标(1.0 g/L) 

回收率/% 相对标准偏差/% 回收率/% 相对标准偏差/% 回收率/% 平均相对标准偏差/% 

果汁饮料 90.2 1.56 91.9 1.46 90.0 1.16 

牛奶 98.5 1.45 98.8 2.36 91.6 0.63 
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表 4  实际样品中的聚葡萄糖的测定 
Table 4  Determination of polydextrose content in real samples  

 样品 蛋白质含量/% 脂肪含量/% 宣称值/(g/100 mL) 实际测得含量/(g/100 mL) 回收率/% 

果汁饮料 
1 0.00 0.00 2.50 3.00 93.0 

2 0.00 0.00 3.00 4.45 97.6 

含乳饮料 

1 1.10 0.00 1.48 1.38 105.0 

2 0.80 0.00 1.00 0.92 100.0 

3 6.90 1.50 1.30 1.07 96.2 

茶饮料 1 0.00 0.00 1.50 1.71 97.2 

 
3.4.2  未添加聚葡萄糖的样品 

取碳酸饮料、运动饮料、咖啡饮料和包装饮用水 4 种

未添加聚葡萄糖的饮料样品为研究对象, 在饮料中添加 1.0 

g/L 的聚葡萄糖以评估方法的准确性。如表 5 所示, 4 种饮料

中的葡萄糖的回收率为 98.0％~105%, 准确度良好。因此, 

本方法可广泛适用于不同饮料中的聚葡萄糖检测。 

 
表 5  其他饮料中的聚葡萄糖的回收率 

Table 5  Recoveries in other beverage categories  

样品 类型 聚葡萄糖含量/(g/L) 回收率/%

碳酸饮料 
空白 0.00 

103 
加标 1.03 

运动饮料 
空白 0.00 

104 
加标 1.04 

咖啡饮料 
空白 0.00 

105 
加标 1.05 

包装饮用水 
空白 0.00 

98.0 
加标 0.98 

4  结  论 

本 研 究 基 于 标 准 方 法 AOAC 2000.11 和 GB 

5009.245-2016, 对前处理方法进行了优化, 建立了简单高

效的饮料中的聚葡萄糖的检测方法。经实验验证该方法准

确且重现性良好, 可用于添加聚葡萄糖的各类饮料的测试

需求, 如: 包装饮用水、咖啡饮料、运动饮料、茶、乳饮

料和果汁饮料等, 在很大程度上提高了工作效率, 降低了

检测成本。对于同时添加聚葡萄糖和其他低分子量膳食纤

维的饮料, 考虑到不同膳食纤维之间可能存在的干扰, 还

需做进一步研究。 
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