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摘　要　建立了等度离子色谱2脉冲安培检测分析饮料中葡萄糖、果糖、蔗糖和乳糖的方法。采用

CarboPac PA 10 分离柱对分离条件进行了优化, 确定柱温为 30℃、淋洗液为 52mmol·L - 1的N aOH 溶液,

在 0. 10—20. 0m g·L - 1范围内葡萄糖、果糖、蔗糖、乳糖呈良好线性, 回收率分别为 93. 3% —112. 5%、

102. 2% —111. 6%、96. 8% —99. 6%、88. 0% —102. 6% , 检出限分别为 0. 8、4. 0、5. 0、10. 0m g·kg- 1, 精密

度分别为 0. 18% —1. 21%、0. 53% —3. 76%、0. 65% —2. 54%、1. 65% —5. 11%。检测了饮料中的单糖和二

糖, 效果良好。
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1　引言
糖类化合物是维持生命活动的主要能源, 添加到饮料中起到改善口味增加热能的目的。目前国

家标准中对部分饮料中糖类物质种类、含量没有明确规定, 只是确定了甜味剂的限量[1 ]。目前, 糖
含量的测定方法主要有苯酚2硫酸比色法[2 ]、气相色谱法[3 ]、液相色谱法[4 ]、离子色谱法[5 ]。苯酚2硫
酸比色法检测的重现性与准确性较差; 气相色谱测定糖需要衍生化, 衍生化的程度不完全使得回收
率低, 重现性较差, 而且操作繁琐; 液相色谱检测糖类物质研究较多, 由于糖类化合物的紫外吸收很
弱, 一般采用示差折光检测器, 但其灵敏度较低, 难以满足实际需要; 离子色谱法测定糖, 不仅前处
理简单, 而且采用高灵敏度和高选择性的脉冲安培检测器, 准确度高, 重现性好。已有离子色谱2脉
冲安培法测定蜂蜜中糖类物质[5 ] , 采用CarboPac PA 1 分离柱、脉冲安培检测器三电位波形, 但应用
于饮料中葡萄糖、果糖、蔗糖和乳糖的测定报道较少, 本文采用CarboPac PA 10 分离柱、脉冲安培检
测器四电位波形、52mmol·L - 1 N aOH 等度淋洗可在 30m in 内同时分析上述 4 种糖, 并且饮料基体
对糖的测定无干扰。该方法样品处理简单、准确度高, 在针对蛋白饮料、茶饮料、果蔬汁饮料、运动饮
料、谷物饮料、碳酸饮料等饮料中糖的检测效果良好, 可用于饮料类中单糖和二糖的检验。

2　实验部分
2. 1　仪器与试剂

D ionex ICS3000 离子色谱仪 (配脉冲安培检测器, 美国戴安公司) ; D irect Q 超纯水仪 (美国

M illipo re 公司) ; KQ 2100B 型超声仪 (昆山市超声仪器有限公司) ; LD Z420. 8 自动平衡微型离心机
(北京医用离心机厂) ; C18 预处理柱 (美国W aters 公司, 活化方法为: 先注入 15mL 甲醇, 再注入



10mL 水活化)。
葡萄糖, 果糖, 蔗糖, 乳糖 (纯度均为 99. 5% , D r. Eh rensto rfer 提供) ; 50% N aOH (美国戴安公

司) ; 氢氧化钠、冰乙酸 (均为优级纯, 天津市光复精细化工研究所)。实验用水为超纯水。

2. 2　色谱条件

色谱柱: 分离柱CarboPac PA 10 (4mm ×250mm ) , 保护柱 PG10 (4mm ×50mm ) ; 淋洗条件: 等

度洗脱, 采用 52mmol·L - 1 N aOH; 淋洗液速度 0. 5mL ·m in - 1; 柱温: 30℃; 检测条件: 安培检测器

采用四电位脉冲安培法检测; 进样量: 25ΛL。

2. 3　标准溶液配制

储备液: 将各标准物质以超纯水配制成 1000m g·L - 1浓度的溶液。

标准溶液: 将 4 种标准储备液稀释成 100m g·L - 1的混合标准溶液, 分别移取 0. 10、0. 50、1. 0、

2. 0、5. 0、10、20mL 置于 100mL 容量瓶中定容, 摇匀得标准工作系列, 4 种糖的标准系列浓度均为

0. 10、0. 50、1. 0、2. 0、5. 0、10、20m g·L - 1。

2. 4　样品处理

2. 4. 1　样品提取

样品经过滤, 再用超声波除气 10m in, 制备不含气的均匀样品。称取 5. 00g 均匀样品, 加入

1. 0mL 3% 乙酸振荡后, 再加入 1. 0mL 0. 10mol·L - 1 N aOH 混匀, 定容至 50mL , 振荡均匀, 3000

röm in离心 10m in, 取上清液稀释 100 倍, 待净化。

2. 4. 2　净化

将稀释液过已处理好的C18预处理柱, 收集净化液, 再过 0. 45Λm 滤膜, 密封待测。

3　结果与讨论
3. 1　色谱柱的选择

根据文献分析, 葡萄糖、果糖、蔗糖和乳糖在CarboPac PA 10、CarboPac PA 1 色谱柱上均有良好

的分离效果[6 ] , 根据实验室条件确定色谱柱为CarboPac PA 10。

3. 2　分离条件的优化

3. 2. 1　淋洗液浓度的确定

实验采用CarboPac PA 10 分离柱, 分别用 10、18、52、80mmol·L - 1 4 种不同浓度的N aOH 淋

洗液对 4 种糖分离进行了条件实验。实验数据见表 1。
表 1　不同浓度 NaOH 淋洗液下糖标准溶液的分离度

淋洗液浓度

(mmol·L - 1)

分离度R

果糖与葡萄糖 蔗糖与果糖 乳糖与蔗糖

10 1. 61 2. 46 9. 96

18 < 1. 50 < 1. 50 9. 09

52 2. 32 6. 02 3. 78

80 1. 85 7. 90 1. 51

　　由表得出,N aOH 浓度为 80mmol·L - 1时葡萄糖与果糖、蔗糖与乳糖间分离度只略大于 1. 50,

分析时间为 19m in; N aOH 浓度为 10mmol·L - 1分析时间长达 50m in; N aOH 浓度为 18mmol·L - 1

时葡萄糖与果糖分离效果不好, 分离度< 1. 5, 且分析时间为 40m in; 当N aOH 浓度为 52mmol·L - 1

时, 4 种糖具有良好的分离效果, 分析时间为 27m in。因此考虑分离度及分析时间, 本实验选定

N aOH 淋洗液浓度为 52mmol·L - 1。
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3. 2. 2　4 种糖的脉冲安培检测波形的选择

糖在A u 电极上易发生氧化还原反应, 其产物易污染电极, 本实验选用离子色谱分析糖类物质
常用的四电位波形, 分别用于糖的氧化、电极还原清洗、电极氧化清洗和电极表面活化, 不断清洗电
极, 保证电极稳定性、测定灵敏度和重现性, 基本消除了电化学腐蚀和金电极表面的凹陷现象。 (见
表 2)。

表 2　糖类检测的四电位波形

时间 ( s) 0. 00 0. 20 0. 40 0. 41 0. 42 0. 43 0. 44 0. 50

电位 (mV ) 0. 10 0. 10 0. 10 - 2. 0 - 2. 0 0. 60 - 0. 10 - 0. 10

积分 开始 结束

图 1　10m g·L - 1混合标准溶液的
离子色谱图

1——葡萄糖; 2——果糖; 3——蔗糖; 4——乳糖。

3. 2. 3　柱温的影响

25、30、35℃不同柱温下 52mmol·L - 1 N aOH 淋
洗葡萄糖、果糖、蔗糖和乳糖的分离度均良好。25、30、
35℃下的分析时间分别为 28、27、24m in, 本文选定柱
温为 30℃。

3. 2. 4　葡萄糖、果糖、蔗糖、乳糖的分离谱图

在建立的色谱条件: 52mmol·L - 1 N aOH 作为淋
洗液、四电位波形、柱温 30℃下, 葡萄糖、果糖、蔗糖、
乳糖的保留时间分别为 14. 12、15. 78、21. 71、
26. 78m in, 混合标液的离子色谱图见图 1。

3. 3　方法学评价

3. 3. 1　校准曲线、相关系数和方法检出限

利用葡萄糖、果糖、蔗糖、乳糖的峰面积A 对浓

度C 作图, 绘制 4 种糖校准曲线, 以 S öN = 3 计算仪器检出限, 并根据样品处理过程计算方法检出

限。线性方程、相关系数、仪器最小检测浓度及方法检出限的结果见表 3。
表 3　方法线性、相关系数和方法检出限

标样
线性范围

(m g·L - 1)
线性方程 相关系数

仪器最小检测浓度

(Λg·L - 1)

方法检出限

(m g·kg- 1)

葡萄糖 A = 0. 6411+ 7. 1390C 0. 9998 0. 8 0. 8
果糖 0. 1—20. 0 A = 0. 2331+ 4. 7765C 0. 9999 4. 0 4. 0
蔗糖 A = 2. 2795+ 3. 3725C 0. 9991 5. 0 5. 0
乳糖 A = 0. 7530+ 4. 2733C 0. 9981 10. 0 10. 0

图 2　饮料样品的离子色谱图

1——葡萄糖; 2——果糖; 3——蔗糖; 4——乳糖。

3. 3. 2　方法精密度和回收率

取饮料样品 1、2, 制备两种加标水平的样品, 以实

测值扣除本底值再与添加量进行比较, 考察方法的回

收率; 每个加标水平的样品按前述方法重复测定 6 次

以考察方法的重现性, 结果见表 4。

3. 4　样品中 4 种糖的典型色谱图

根据建立的方法, 对样品进行测试, 样品典型色谱

图见图 2。由图 2 可以看出饮料中虽然还存在其他糖

类物质, 但对蔗糖、葡萄糖、果糖、和乳糖的检测没有影

响。
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3. 5　饮料中糖的测定

利用建立的方法对市售 10 种饮料进行了检测, 结果见表 5。
表 4　回收率实验结果及精密度 (n= 6)

样品 糖种类
本底值

(m g)

添加水平 1

添加量

(m g)

实测值

(m g)

回收率

(% )

精密度

(% )

添加水平 2

添加量

(m g)

实测值

(m g)

回收率

(% )

精密度

(% )

葡萄糖 22. 6 10. 0 33. 7 103. 6 0. 63 50. 0 81. 6 112. 5 0. 18

1 果糖 20. 2 10. 0 32. 7 108. 1 3. 76 50. 0 78. 4 111. 6 2. 01

蔗糖 200. 4 100. 0 298. 5 99. 2 1. 83 200. 0 387. 5 96. 8 1. 57

乳糖 42. 2 20. 0 63. 8 102. 6 5. 11 50. 0 88. 0 95. 4 2. 11

葡萄糖 136. 0 50. 0 191. 6 103. 0 0. 47 150. 0 266. 8 93. 3 1. 21

2 果糖 133. 4 50. 0 200. 9 109. 5 0. 53 150. 0 289. 6 102. 2 3. 27

蔗糖 212. 5 50. 0 255. 7 97. 4 0. 65 250. 0 460. 6 99. 6 2. 54

乳糖 0. 0 1. 0 0. 94 94. 0 1. 65 5. 0 4. 4 88. 0 4. 63

表 5　饮料样品中葡萄糖、果糖、蔗糖和乳糖的检测结果

糖种类

检测结果 (g·kg- 1)

蛋白

饮料

茶汤

饮料

果肉

饮料

运动

饮料

谷物

饮料

果汁

饮料

碳酸

饮料

复合茶

饮料

调味茶

饮料

果蔬

饮料

葡萄糖 32. 8 153. 8 51. 0 100. 6 128. 4 87. 7 195. 4 19. 9 98. 9 189. 2

果糖 19. 6 101. 9 33. 3 47. 1 66. 9 56. 1 129. 6 12. 3 65. 0 127. 1

蔗糖 137. 4 179. 4 185. 8 114. 5 27. 8 137. 6 148. 5 128. 5 150. 2 152. 5

乳糖 36. 9 — — — — — — — — —

　　注:“—”表示低于方法检出限。

4　结论
通过实验, 建立了离子色谱2脉冲安培法测定饮料中葡萄糖、果糖、蔗糖和乳糖的方法。葡萄糖、

果糖、蔗糖、乳糖的线性范围、检出限、回收率、精密度均良好。方法操作简便快捷, 结果令人满意, 适

用于各种饮料中单糖和二糖的测定, 也为饮料食品中糖的质量监督提供了方法。
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Abstract 　 Glucose, fructose, sucrose and galactose in drink w ere determ ined by ion

ch rom atography w ith pulsed amperom etric detecto r. T he separation w as carried out on CarboPac

PA 10 co lum n using 52mmol·L - 1 N aOH as elun t, and co lum n temperature under 30℃. T he linear

ranges of glucose, fructose , sucrose and galactose are in the range of 0. 10—20. 0m g ·L - 1, and

recovery are 93. 3% —112. 5% , 102. 2% —111. 6% , 96. 8% —99. 6% , 88. 0% —102. 6% ,

respectively. T he detection lim its are 0. 8, 4. 0, 5. 0, 10. 0m g·kg- 1, and the R SD s are 0. 18% —

1. 21% , 0. 53% —3. 76% , 0. 65% —2. 54% , 1. 65% —5. 11%. T h is m ethod w as app licable to the

determ ination of monosaccharide and disaccharide in drink.

Key words　 Ion Ch rom atography; Pulsed Amperom etric D etection; Isocratic E lution; D rink;

M onosaccharide; D isaccharide
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