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微波消解-高效液相色谱-蒸发光散射法测定谷物

中的总阿拉伯木聚糖含量 

王瑞清, 靳可婷, 李  曦, 雷欣宇, 仲伶俐* 
  (四川省农业科学院农业质量与检测技术研究所, 成都  610066) 

摘  要: 目的  建立微波消解-高效液相色谱-蒸发光散射法测定谷物中总阿拉伯木聚糖含量的方法。方法  

试样经 1.0 mol/L三氟乙酸溶液 120 ℃微波消解 30 min, 除酸复溶后分析。采用 NH2色谱柱(4.6 mm× 250 mm, 

5 μm)分离, 以乙腈-水(90:10, V:V)为流动相进行等度洗脱, 蒸发光散射检测器检测, 外标法定量, 并对常见谷

物样品进行检测分析。结果  经方法学验证, 木糖、阿拉伯糖在 0.2~2.0 mg/mL 范围内线性关系良好, 决定系

数均大于 0.999, 检出限分别为 1.0 mg/g、1.5 mg/g, 定量限分别为 2.5 mg/g、5.0 mg/g, 回收率为 86.8%~93.1%, 

相对标准偏差均小于 3.5%。结论  该方法准确、可靠、灵敏, 适用于谷物中总阿拉伯木聚糖的测定, 可为谷

物品质评价、加工适应性分析及膳食营养研究提供参考。 
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Determination of total arabinoxylan content in cereals by microwave 
digestion-high performance liquid chromatography-evaporative light 

scattering detection 

WANG Rui-Qing, JIN Ke-Ting, LI Xi, LEI Xin-Yu, ZHONG Ling-Li* 
(Institute of Quality Standard and Testing Technology Research, Sichuan Academy of Agricultural Sciences,  

Chengdu 610066, China) 

ABSTRACT: Objective  To establish a method for the determination of total arabinoxylan content in cereals by 

microwave digestion-high performance liquid chromatography-evaporative light scattering detection. Methods  

Following digestion with 1.0 mol/L trifluoroacetic acid at 120 ℃ for 30 min, the samples were de-acidified, 

re-dissolved and subsequently analyzed. Separation was performed on an NH2 chromatographic column (4.6 mm× 

250 mm, 5 µm) with isocratic elution using acetonitrile-water (90:10, V:V) as the mobile phase. Detection was 

conducted using an evaporative light scattering detection, quantification was performed by the external standard 

method, and the developed method was applied to the analysis of common cereal samples. Results  After 
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methodological verification, good linearity was observed for xylose and arabinose in the range of 0.2 to 2.0 mg/mL, 

with coefficient of determination exceeding 0.999. The limits of detection were 1.0 mg/g for xylose and 1.5 mg/g for 

arabinose, and the corresponding limits of quantitation were 2.5 mg/g and 5.0 mg/g. Recoveries ranged from 86.8% 

to 93.1% (relative standard deviation all less than 3.5%). Conclusion  The method is accurate, reliable and sensitive, 

making it suitable for the determination of total arabinoxylan in cereals and providing a reference for cereal quality 

evaluation, processing adaptability analysis and dietary nutrition research. 
KEY WORDS: total arabinoxylan; cereals; microwave digestion; high performance liquid chromatography; 

evaporative light scattering detection 
 
 

0  引  言 

阿拉伯木聚糖(arabinoxylan, AX), 又名戊聚糖, 是一

种广泛存在于谷物中的非淀粉多糖, 由木糖主链和阿拉伯

糖侧链构成, 是植物半纤维素的主要成分之一[1–2]。相关研

究表明, AX 作为谷物的第二大结构多糖, 不仅决定了谷物

的加工特性, 还具备降血糖、降血脂、抗氧化、免疫调节、

益生元等多种生理功能[3–4]; 在生物医药[5]、功能性食品[6]、

化妆品[7]等领域展示出广泛的应用潜力, 已被中国、美国、

欧盟、加拿大等批准成为一种可添加在食品或膳食补充

剂中的新食品原料[8]。小麦、燕麦、玉米等谷物是 AX 的

主要天然来源, 但 AX 含量在谷物的不同种类[9]、株系[10]、

组织[9,11]和生长环境[12]中存在显著差异。由于谷物 AX 主

要分布于糊粉层和谷皮层的细胞壁中, 其含量的高低往往

也会受到加工方式和程度的影响[13]。因此, 建立高效样品

前处理技术和准确的 AX 含量测定技术是谷物品质评价、

功能研究和产业化应用等的重要前提。 
由于 AX 水解后可以形成阿拉伯糖和木糖两种主要

单糖, 其含量通常是基于水解形成的阿拉伯糖和木糖含

量, 通过公式换算间接测定[14]。传统的酸解法一般采用强

酸处理 120 min 以上, 水解效率低、耗时长[15]。微波消解

技术作为样品高效前处理的重要手段, 具有加热效率高、

消解速度快、试剂用量少、环境污染小等优势[16], 已在食

品、环境、地质等领域得到广泛应用[17–19], 颉东妹等[20]

将微波消解技术成功应用到多糖的水解与测定研究中 , 
进一步证明了微波消解在多糖检测中的优势和应用潜

力。然而, 微波消解技术在谷物 AX 定量检测中的应用尚

处于探索阶段, 其微波消解条件(功率、温度、时间)仍待

深入研究。 
AX 含量的分析检测方法主要包括比色法[21]、Duffau

蒸馏法[22]、气相色谱法[23]、离子色谱法[15]等。比色法操作

简便、成本低、检测快, 适用于快速筛查, 但易受杂质干

扰, 且仅能测总量, 重复性和准确度欠佳[21,24]。Duffau 蒸

馏法是测定戊聚糖的传统化学方法, 在食品、生物等领域

已有成熟应用, 但该方法会受到淀粉水解产物的干扰, 难
以满足精准检测需求, 已逐步被替代[22,24]。衍生化气相色

谱法(gas chromatography, GC)可分析单糖组成, 联用质谱

可提升灵敏度, 但需确保衍生化完全, 且操作烦琐、耗时

久、维护成本高[23,25]。离子色谱法灵敏度高、分离度好, 可
同步测定多种单糖, 适配复杂基质, 但糖分析柱昂贵, 灵
敏度受氢氧根浓度影响, 实验室普及受限[15,26]。高效液相

色谱仪(high performance liquid chromatography, HPLC)与
蒸发光散射检测器(evaporative light scattering detection, 
ELSD)联用, 在糖类物质检测中具有操作简便、快速、灵敏、

准确的优势, 可有效适配复杂样品基质的检测需求[27–28]。 
目前, 将微波消解与 HPLC-ELSD 结合测定谷物中总

AX 含量的研究鲜有报道, 缺乏系统的方法学验证和应用

评价。本研究结合微波消解前处理在促进多糖降解为单糖

的效率和稳定性优势以及 ELSD 在糖类检测的灵敏度和梯

度兼容性优势, 建立了 AX 的微波消解-HPLC-ELSD 检测

方法, 通过对消解条件、色谱分离条件和检测参数的系统

优化, 验证了该方法的可靠性和准确性, 并将其应用于常

见谷物样品的实际检测。研究结果将为谷物中 AX 提供绿

色精准检测技术, 扩展液相色谱仪在 AX 检测中的技术应

用, 为行业提供可靠的技术支撑。 

1  材料与方法 

1.1  材料与试剂 

黑青稞等 7 种谷物和麦麸均购自四川省成都市农贸

市场。 
D-木糖、D-果糖、D-无水葡萄糖标准物质(纯度分别

为 99.6%、99.5%、99.7%, 批号为 B0002837、H3009050、
H3009093, 北京曼哈格生物科技有限公司); L-阿拉伯糖标

准物质(纯度 98.1%, 批号为 23090382, 坛墨质检科技股份

有限公司); 三氟乙酸(trifluoroacetic acid, TFA)(分析纯)、乙
腈(色谱纯)(上海安谱实验科技有限公司); 试验用水采用

Milli-Q IQ 7005 超纯水仪制备。 

1.2  仪器与设备 

e2695 高效液相色谱仪(美国 Waters 公司); ELSD 6000
蒸发光散射检测器 [美国奥泰科技 (中国 )有限公司 ]; 
TOPEX 微波消解仪 ( 上海屹尧科技发展有限公司 ); 
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AUY220 分析天平(精度 0.1 mg, 北京宏大博宇科技有限公

司); Neofuge 18R 多功能冷冻离心机(上海力中科学仪器有

限公司); EG37C 石墨数显电热板(广州博勒泰科技有限公

司); Agilent Polaris NH2 色谱柱(4.6 mm×250 mm, 5 μm, 美
国 Agilent 公司); Milli-Q IQ 7005 超纯水仪(美国 Millipore
公司)。 

1.3  实验方法 

1.3.1  标准溶液制备 
精密称取经干燥至恒重的 D-木糖、L-阿拉伯糖、D-

果糖、D-葡萄糖标准品各约 100 mg, 分别置于 10 mL 容量

瓶中, 加水适量使溶解并定容, 摇匀, 即得 10 mg/mL 的单

糖标准品储备溶液。临用前用 60%乙腈稀释成 0.2、0.5、
1.0、1.5、2.0 mg/mL 的混合标准工作溶液。 
1.3.2  HPLC 条件优化 

以 Agilent Polaris NH2 色谱柱(4.6 mm×250 mm, 5 μm)
进行分析; 以乙腈-水(90:10, V:V)为流动相; 流速 1.0 mL/min; 
柱温 35 ℃; 进样量 5.0 μL。ELSD 漂移管温度 74 ℃, 载气

(N2)流量 1.8 L/min。 
1.3.3  样品前处理条件优化 

微波消解温度优化试验: 精密称取 0.2 g 黑青稞样品, 
加入 10 mL TFA 溶液(2.0 mol/L), 不同微波温度(80、100、
120、140、160 ℃), 消解 60 min。 

微波消解时间优化试验: 精密称取 0.2 g 黑青稞样品, 
加入 10 mL TFA 溶液(2.0 mol/L), 温度 120 ℃, 消解不同

时间(10、20、30、40、50、60、90、120 min)。 
TFA 酸度优化试验: 精密称取 0.2 g 黑青稞样品, 加

入 10 mL TFA溶液(0.5、1.0、1.5、2.0、2.5、3.0 mol/L), 120 ℃, 
微波消解 30 min。 

微波消解后, 冷却至室温, 过滤, 取 1.0 mL 滤液于小

烧杯中, 95 ℃蒸干, 加水洗涤, 蒸干, 重复洗涤 3~4 次至

TFA 蒸发完全, 用 1.0 mL 60%乙腈溶解, 摇匀后经微孔滤

膜过滤, 获得供试样品溶液, 并通过 HPLC 检测, 筛选最

佳消解条件。 
1.3.4  谷物样品测定 

精密称取 0.2 g 不同谷物试样, 参照 1.3.3 优化后的条

件进行样品前处理, 1.3.2 的 HPLC 条件进样测试。同时依

据 NY/T 2335—2013《谷物中戊聚糖含量的测定 分光光

度法》, 对上述谷物样品进行同步测定。以标准品峰面积

的幂函数为纵坐标(Y), 浓度的幂函数为横坐标(X), 绘制

标准曲线, 得线性回归方程, 根据标准曲线得到样品中各

单糖的浓度。样品戊聚糖含量=(阿拉伯糖含量+木糖含

量)×0.88[14]。 

1.4  数据处理 

采用 GraphPad Prism 8 在 P<0.05 水平下进行统计分

析并绘图; 数据以均值和标准差呈现, 并基于 Tukey’s 多

重比较检验进行多组数据间的差异显著性分析。 

2  结果与分析 

2.1  色谱条件优化分析 

HPLC 分析糖类化合物一般使用的流动相为乙腈和水, 
氨基柱在分离单糖时, 随着乙腈比例的增加, 单糖保留增

强。调整乙腈和水的比例, 乙腈由 80%增加至 92%, 由于

水解液中葡萄糖的含量很高, 为了排除葡萄糖对其他单糖

检测的影响, 在乙腈占比 90%时, 木糖、阿拉伯糖、果糖、

葡萄糖获得较好的分离度, 达到检测标准。ELSD 的漂移

管温度(74 ℃)和氮气流速(1.8 mL/min)均按照仪器说明进

行设置和优化, 在此条件下, 噪音干扰较小。优化条件下, 
溶剂空白、对照品溶液、样品溶液和稀释后的样品溶液色

谱图见图 1。 
 

 
 

注: 1. 木糖; 2. 阿拉伯糖; 3. 果糖; 4. 葡萄糖。 
图 1  溶剂空白(A)、对照品溶液(B)、样品溶液(C)、稀释后的样品溶液(D)的 HPLC-ELSD 色谱图 

Fig.1  HPLC-ELSD chromatograms of solvent blank (A), reference solution (B), sample solution (C) and diluted sample solution (D) 
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2.2  微波消解条件优化 

2.2.1  不同微波温度和时间对总 AX 含量的影响 
不同微波温度及时间对 AX 的消解效率影响见图 2。

随着温度的升高, 两种单糖的含量均呈先升后降的趋势: 
在 120 ℃时达到峰值 , 140 ℃时显著下降(P<0.05), 至
160 ℃时已无法检出。这表明在水解体系中, 微波辅助能

有效促进细胞壁中 AX 的水解释放, 该效率在 120 ℃时达

到最佳 ; KATHARINA 等 [29]的研究结果显示微波辅助

TFA 水解 AX 的效率呈现出明显的温度依赖性, 同时酸性

条件下高温会加速单糖脱水分解为糠醛及其他副产物 , 
进而降低可回收的单糖得率。因此, 微波消解温度选择

120 ℃。 
微波消解时间对样品消解效率的影响相对较小; 在

10~30 min过程中, 随着消解时间的增加, 木糖和阿拉伯糖

的含量逐步上升, 达到显著水平(P<0.05); 在 30~120 min
过程中, 木糖和阿拉伯糖的含量变化不显著(P>0.05); 说
明微波消解 30 min 可将样品中的 AX 完全降解为木糖和

阿拉伯糖 , 为缩短检测周期 , 确保消解完全 , 将微波消

解最优时间确定为 30 min。该优化方法较传统加热法

(2~4 h)快 4~8 倍, 且能实现相当或更高的单糖回收率, 在

AX 的定量分析中体现出更优的检测效率。 
2.2.2  TFA 酸浓度对总 AX 含量的影响 

TFA 是多糖水解的首选试剂, 其核心优势在于水解

效率高、前处理简便、单糖回收率高, 能够很好地满足多

糖单糖组成分析与结构解析的研究需求[30–31]。 
如图 3 所示, 当 TFA 浓度为 1.0 mol/L 时, 木糖和阿

拉伯糖的含量均达到最高。经统计学分析, 木糖含量在

0.5、1.0 和 1.5 mol/L 3 个浓度处理间无显著差异(P>0.05); 
而阿拉伯糖含量在 1.0 mol/L 时显著高于其他浓度

(P<0.05)。因此, 选择 1.0 mol/L TFA 为最佳水解浓度。 

2.3  方法学评价 
2.3.1  线性范围与检出限、定量限 

以标准溶液峰面积的对数为纵坐标(Y), 浓度的对数

为横坐标(X), 绘制标准曲线 , 得线性回归方程 , 结果见

表 1, 木糖、阿拉伯糖的决定系数(R2)均大于 0.999, 表明, 
在 0.2~2.0 mg/mL 范围内线性关系良好。将标准品和试剂

空白的色谱信号峰进行比较, 以信噪比约 3:1 时的浓度为

LODs, 信噪比 10:1 时的浓度为 LOQs。木糖、阿拉伯糖的

LODs 分别为 1.0 mg/g、1.5 mg/g; LOQs 分别为 2.5 mg/g、
5.0 mg/g, 可满足谷物中戊聚糖含量的检测要求。 

 

 

 
注: 不同字母表示组间具有显著性差异(P<0.05), 下图同。 
图 2  不同微波温度和时间对 AX 含量测定的影响(n=3) 

Fig.2  Effects of different microwave temperatures and time on the determination of AX content (n=3) 
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图 3  TFA 浓度对 AX 含量测定的影响(n=3) 
Fig.3  Effects of TFA concentration on the determination of AX content (n=3) 

 
表 1  木糖和阿拉伯糖的线性方程、LODs 和 LOQs 

Table 1  Regression equations, LODs and LOQs of xylose and arabinose 

目标物 线性方程 R2 线性范围/(mg/mL) LODs/(mg/g) LOQs/(mg/g) 

木糖 Y=0.7134X–4.8750 0.9991 0.2~2.0 1.0 2.5 

阿拉伯糖 Y=0.7245X–4.7883 0.9990 0.2~2.0 1.5 5.0 

注: 检出限(limits of detection, LODs); 定量限(limits of quantitation, LOQs)。 
 

2.3.2  精密度、稳定性与准确度 
取供试品溶液 5 μL, 注入 HPLC 检测, 重复进样 6 次, 

测得木糖和阿拉伯糖的峰面积, 得到木糖和阿拉伯糖峰面

积的相对标准偏差(relative standard deviations, RSDs)分别

为 1.0%和 1.9%, 表明仪器精密度良好。 
取供试品溶液 5 μL, 在 0、2、4、6、8、12、16、20、

24 h, 注入 HPLC 检测, 得到木糖和阿拉伯糖峰面积的 RSDs
分别为 1.0%和 1.2%, 表明进样溶液的稳定性良好。 

取青稞样品 0.2 g, 加入一定量的木糖、阿拉伯糖标准

品溶液, 制备供试品溶液, 测得木糖、阿拉伯糖的峰面积, 
计算回收率, 结果见表 2。木糖和阿拉伯糖的回收率范围

分别为 90.9%~93.1%、86.8%~92.8%, RSDs 分别为 1.5%和

3.4%, 表明方法准确度和精密度良好。 

2.4  不同谷物的总 AX 含量测定 
选取小麦、黑青稞、玉米、荞麦、燕麦等代表性谷物

进行总 AX 含量测定, 结果见表 3。由结果可知, 供试谷物

中总 AX 含量与文献报道基本一致: 青稞、小麦、玉米、荞

麦和燕麦总 AX 含量较高, 约为 4.0%~6.0%; 高粱和稻米总

AX 含量较低, 约 0.5%, 且阿拉伯糖含量低于 LOD; 麦麸总

AX 含量为 13.16%。采用 NY/T 2335—2013 比色法同步检

测的结果整体高于本研究方法, 推测可能是比色法的检测

结果易受样品中杂质的干扰, 导致测定值偏高。从文献数据

上看, 同一种谷物的总 AX 含量存在明显的波动, 这与品

种、生长环境及加工方法有关[10–13], 也有可能由检测手段的

差异引起; 提示在比较谷物总 AX 含量时, 需要提供准确、

详细的样品信息和检测手段, 提高结果的可靠性和可比性。 

 
表 2  木糖和阿拉伯糖的回收率(n=6) 

Table 2  Recoveries of xylose and arabinose (n=6) 

化合物 本底值/mg 加入量/mg 测得值/mg 回收率/% 平均回收率/% RSDs/% 

木糖 6.576  

1.5  7.940  90.9  

91.5  1.5  2.5  8.841  90.6  

5.0  11.230  93.1  

阿拉伯糖 5.052  

1.5  6.383  88.7  

89.4  3.4  2.5  7.371  92.8  

5.0  9.394  86.8  
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表 3  不同谷物的总 AX 含量(n=3) 
Table 3  Total AX content of different cereals (n=3) 

样品名称 木糖含量/% 阿拉伯糖含量/% 取代度(A/X) 总 AX 含量/% 比色法测定含量/% 参考文献含量/%

黑青稞 3.32 2.58 0.77 5.19 6.49 3.5~6.0[32] 

小麦 3.33 2.10 0.63 4.78 6.04 4.1~6.0[33] 

玉米 3.26 2.39 0.73 4.97 4.82 3.8~5.2[24,29] 

荞麦 4.20 1.14 0.26 4.70 5.72 3.4~11.4[34] 

燕麦 2.89 2.21 0.76 4.49 5.22 2.2~4.1[33] 

高粱 0.64 - - 0.56 1.10 1.0[35] 

稻谷 0.62 - - 0.55 1.70 0.3~1.0[24,29] 

麦麸 8.38 6.57 0.78 13.16 14.26 10.9~30.0[36] 

注: -代表未检出; 取代度(A/X)表示木糖主链被阿拉伯糖侧链取代的程度, A 代表阿拉伯糖, X 代表木糖。 
 

3  讨论与结论 

谷物是我国居民日常饮食的重要组成, AX 作为谷物

细胞壁多糖的重要组成部分, 其含量与谷物中总膳食纤维

含量之间有强相关性, 是评价谷物产品品质高低的重要指

标[37–38]; 开发高效、准确的谷物 AX 检测方法, 可以为高

品质谷物食品尤其是全谷物食品的鉴别和开发利用提供重

要支撑。本研究建立了微波消解-HPLC-ELSD 法测定谷物

中总 AX 含量, 明确了谷物样品的最佳微波消解条件为水

解温度 120 ℃, 水解时间为 30 min, TFA 浓度为 1.0 mol/L。

相比于 NY/T 2335—2013, 本研究采用的 HPLC-ELSD 法, 
检测灵敏且特异性强, 可减少其他单糖的干扰, 保证了检

测的准确性。 
样品酸水解是 AX 检测的重要前处理过程, 样品的水

解效果以及单糖形成的稳定性直接影响 AX 含量测定的准

确性[39]。常用的酸解液包括硫酸、盐酸、TFA 等, 其中 TFA
水解条件温和, 能高效水解糖苷键, 由于它易挥发, 水解

后可通过加热或旋转蒸发方便地去除, 无需中和步骤, 避
免了盐分对色谱柱的损伤或引入额外峰, 是目前多糖分析

中最常用的酸之一。本研究也发现以 TFA 为酸解液在微波

消解 30 min 后木糖和阿拉伯糖的含量便不再发现显著变

化, 这与 HARAZONO 等[40]的研究结果相类似, 表明 TFA
作为酸解液可以有效避免“过度水解”破坏单糖而导致测定

结果不准确的情况。微波辅助消解利用微波直接加热极性

分子, 在密闭高压环境中加速反应, 已成功在牛乳中糠氨

酸检测[41]、枸杞多糖含量检测[20]等过程中得到应用。将前

处理时间从传统的 2 h[15,42]缩短到了 30 min, 显著提高了

谷物 AX 检测的前处理效率。 
糖类化合物分子结构中缺乏发色基团, 无法直接用

传统的 HPLC-光电二极管阵列检测器检测, 需要经过复杂

的衍生处理过程, 限制了 HPLC 在多糖检测中的应用[43]。

本研究采用 ELSD 不依赖物质的光学性质[44], 直接检测

谷物 AX经微波消解后的木糖和阿拉伯糖, 进一步对建立

的 HPLC-ELSD 方法进行了系统的方法学验证。结果表明, 

木糖和阿拉伯糖的 LODs 分别为 1.0 mg/g、1.5 mg/g, LOQs
分别为 2.5 mg/g、5.0 mg/g, 回收率为 86.8%~93.1%, RSDs
均小于 3.5%。本研究为谷物中总 AX 的含量分析提供了新

的方法学参考, 也为谷物营养品质评价和加工特性研究提

供技术支撑。 
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