
 

 特点描述
◆ 全自动膳食纤维预处理设备实现了膳食纤维处理步骤的自动化，可减少人工并缩短时间。
◆ 参考了 AOAC 2022.01 方法，可测定不溶性膳食纤维 (IDF) 和水溶性膳食纤维 (SDF)。
◆ 对于采用酶 - 重量法时回收率低的低分子水溶性膳食纤维（SDFS），可采用高效液相色谱（HPLC）法进行分析。

←

←
←

←
    

←

←
    

图 1 高盐样品燃烧管

 �引言

膳食纤维是一种难以消化的碳水化合物，存在于谷物、
豆类、水果和蔬菜等食品中 1)。有报道称，富含膳食纤维的
饮食可降低心脏病、中风、2 型糖尿病，以及某些癌症（包
括乳腺癌、结肠癌和胰腺癌）的死亡风险 2)；同时，适当摄
入膳食纤维也有助于保持健康体重，改善肠道环境 2)。

膳食纤维可分为不溶性膳食纤维（IDF）和水溶性膳食纤
维（SDF）两种。谷物中含有大量 IDF，如纤维素、半纤维
素和木质素，参与水分吸收和肠道功能。葡甘露聚糖、阿拉
伯胶、果胶、岩藻聚糖和 β- 葡聚糖等 SDF，在果胶（蔬菜和
水果）、魔芋、海藻和蘑菇中含量丰富，具有降低胆固醇水
平的作用 3)。

膳食纤维通常采用酶 - 重量法（enzymatic-gravimetric 
method,Prosky ）进行测定。但是，这种方法存在 SDFS（如
不可消化的糊精和聚葡萄糖）回收率低的问题。在 AOAC 
2022.01 方法 4) 中，采用高效液相色谱（HPLC）法对酶 - 重
量法的滤液进行分析，并对三糖类或三糖类以上的 SDFS 成
分进行测定。

本 文 介 绍 了 一 种 基 于 AOAC 2022.01 方 法， 利 用 全 自
动膳食纤维预处理系统（ANKOM Technology）5) 和一体型
HPLC 系统进行膳食纤维的测定。

 �膳食纤维的前处理步骤

膳食纤维的前处理步骤包括对食品进行酶处理、过滤
和乙醇沉淀，然后分别测定 IDF 和 SDF（酶 - 重量法）。
SDFS 的计算方法是：回收酶 - 重量法得到的滤液，用离子
交换树脂去除蛋白质和盐，然后用 HPLC 测定可溶于乙醇的
组分。在日本，AOAC 2011.25 方法是主流方法，但本文引
用了最新的 AOAC 2022.01 方法（截至第一版发行时）。
AOAC 2022.01 方 法 联 合 使 用 肝 脏 α- 淀 粉 酶 (PAA) 和 淀
粉葡萄糖苷酶（AMG），提供的酶处理条件更接近人类小
肠。AOAC 2011.25 方法中的酶处理时间为 16 小时，而在
AOAC 2022.01 方法中缩短至 4 小时。

使用全自动膳食纤维预处理系统可显著减少研究人员所
需的人力，并节省时间。使用本系统的膳食纤维处理步骤如
图 1 所示。使用一次性滤袋代替坩埚，就不再需要进行玻璃
器皿的准备、玻璃坩埚的过夜灰化、水浴恒温振荡、样品转
移和真空过滤等步骤。酶和溶剂的分注、温度控制、搅拌和
过滤等过程均由计算机控制，因此消除了人为错误，从而提
高了准确性。全自动膳食纤维预处理系统和一体型 HPLC 的
外观如图 2 所示。

高效液相色谱（HPLC）法

内田梓、野村文子

利用全自动膳食纤维预处理装置和一体型高效液
相色谱系统对功能性饮料进行膳食纤维分析
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＜淀粉水解＞

过滤器

过滤器

滤液

＜蛋白质水解＞

＜分离 IDF 残留物＞ ＜分离 SDF 残留物＞

＜分离 SDF 残留物＞

不溶性膳食纤维（IDF）和聚合水溶性膳食纤维（SDFP）

添加胰 α- 淀粉酶 / 淀粉葡萄糖苷酶，
37 ℃酶解 4 小时

添加三羟甲基氨基甲烷并调节 pH 至 8.2
95-100℃条件下酶解 20 分钟

添加蛋白酶
在 60℃下反应 30 分钟

用水、78％及
95% 乙醇冲洗

用丙酮冲洗

干燥 IDF 残留物

用离心蒸发法干燥至 2 mL

用 8 mL 水重新溶解

橙色字母标注的步骤需手动操作
脱盐 *1

称量残留物

过滤器

HPLC

低分子量可溶性膳食纤维（SDFS）

*1：AMBERLITE IRA67 和
AMBERLITE 200CT (H) -HG
（ORGANO）

＜蛋白质 / 灰分测定＞ ＜蛋白质 / 灰分测定＞

称量残留物

干燥 SDFP 残留物

添加乙酸并调节 pH 至 4.3
添加 1 mL 内标物（DEG 100 g/L）

用 78% 及 95% 乙醇冲洗
用丙酮冲洗

添加 95％乙醇，
沉淀 60 分钟

安装滤袋及硅藻土
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图 2 A) 全自动膳食纤维预处理系统
“膳食纤维 TDF”（ANKOM Technology）

B) 一体型高效液相色谱系统 (1)LC-2070(2)RID-20A(3) 储液盘

 �低分子水溶性膳食纤维的 HPLC 分析

使用全自动膳食纤维预处理系统对三种市售的含有难消
化性糊精的功能性饮料（软饮料）进行处理。以二甘醇（DEG）
为内标物。由于本研究中使用的样本主要是含有 SDFS 的食
品，因此仅对低分子膳食纤维进行了 HPLC 测定。当测定含
有低分子膳食纤维以外的食品的总膳食纤维含量时，也可通
过测定蛋白质和灰分含量来确定食物中 IDF 和高分子可溶性
膳食纤维的含量，方法如图 1 所示。

用于预处理的酶和用于确认 HPLC 保留时间的试剂使用
了 Megazyme 公司的快速综合总膳食纤维测定试剂盒（参
考代码：K-RINTDF）。

对于 HPLC 分析，使用 Bio-Rad 制造的脱盐柱作为离子
交换保护柱，使用 Shim-pack SUR-Na(G) 作为保护柱，使
用两根 Shim-pack SUR-Na 作为分析柱，按顺序串联连接。
采用示差折光检测器进行了检测。图 3 为标准品的色谱图。
图 4~6 所示为功能性饮料的色谱图。表 1 所示为 HPLC 的
分析条件。
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图 3 LC 保留时间标准的色谱图
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图 4 功能性饮料 A 中低分子量水溶性膳食纤维的色谱图
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图 5 功能性饮料 B 中低分子量水溶性膳食纤维的色谱图
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图 6 功能性饮料 C 中低分子量水溶性膳食纤维的色谱图



表 1 分析条件

系统 ： LC-2070
阴阳离子去离子柱 ： Bio-Rad Micro-Guard 脱盐再生柱 *1

保护柱 ： Shim-pack SUR-Na(G) *2

（50 mm×7.8 mm 内径，8 μ ｍ）
色谱柱 ： Shim-pack SUR-Na *3 ×2

（250 mm×7.8 mm 内径，8 μ ｍ）
流动相 ： 水
柱温 ： 80 ℃
流速 ： 0.5 mL/min
进样量 ： 50 μL
小瓶 ： Shim-vail -H 玻璃瓶 *4

检测 ： 示差折光检测器（RID-20A）极性 +，池温 40 ℃，
响应时间 1.5 秒

*1 Cat No. 125-0118, 125-0139(Holder) , *2 P/N：228-59529-02

*3 P/N：228-59529-01, *4 P/N：227-34500-01

根 据 HPLC 分 析 结 果， 计 算 出 每 100 g 功 能 性 饮 料 中
SDFS 的含量。首先，采用 HPLC 测定浓度均为 10 mg/mL 的 D-
葡萄糖和内标二甘醇 (DEG) 标准溶液，并根据公式 1 由峰
面积比和质量比计算响应因子 (Rf)。本次分析的响应因子为
0.75。

Response factor (RF)=
PAIS ×

WtIS - 公式 (1)
PAGlt WtGlu

PAGlu：D- 葡萄糖的峰面积
PAIS：内标物 DEG 的峰面积
WtGlu：1 mL 标准溶液中 D- 葡萄糖的质量
WtIS：1 mL 标准溶液中 DEG 的质量 

接下来，根据公式 2 计算出了每 100g 样品中低分子膳食
纤维的含量。

SFDS(mg/100 g)=
RF × WTIS × PASDFS ×

100
- 公式 (2)

PAIS M

RF：根据公式 1 计算出的响应因子
WtIS：1 mL 的 DEG 标 准 溶 液（100 mg/mL） 中 所 含 DEG
的质量（mg）
PASDFS：SFDS 的峰面积
PAIS：内标物 DEG 的峰面积
M：样品量（g）

表 2 所示为功能性饮料中 SFDS 的测定结果。将测定结
果与产品包装上列出的每 100 g 功能饮料中所含的难消化性
糊精（一种 SDFS）的含量进行了比较。测定结果为产品标
示值的 102% 至 110%，取得了良好的一致性。

表 2 功能性饮料中低分子纤维的测定结果与标示值的比较

样品名称 功能性饮料 A 功能性饮料 B 功能性饮料 C
测定值（g/100 g）
（n=2 的平均） 1.46 1.10 1.10

标示值（g/100 g）
（按照 1 mL=1 g 换算） 1.43 1.03 1.00

测定值 / 标示值 (%) 102 107 110

将膳食纤维粉末食品（难消化性糊精）添加到各功能性
饮料中，并按照图 1 对添加后所得的样品进行处理，然后进
行加标回收试验。

表 3 为 加 标 回 收 试 验 的 结 果。 加 标 回 收 率 为 92%~ 
106%，结果良好。

表 3 加标回收试验结果（n=2 的平均值）

样品名称 功能性饮料 A 功能性饮料 B 功能性饮料 C
测定值（g/100 g） 1.39 1.02 1.00
加标样品的测定值
（g/100 g）（n=2 的平均） 2.88 2.18 2.02

回收率 (%) 102 106 92

 �结论

我们引入了一个分析功能饮料中所含 SDFS 的例子，该
饮料含有难消化性糊精。参考 AOAC 2022.01 方法，利用全
自动膳食纤维预处理系统（ANKOM Technology）进行了膳
食纤维的处理。由此，可实现膳食纤维处理步骤的自动化，
从而减少劳动力。此外，使用过滤袋还可缩短工作时间。

SDFS 使用一体型高效液相色谱系统进行了测定。分析
柱所用的 Shim-pack SUR-Na，可通过高分离性能分析糖类。
Shim-pack SUR-Na 是一种结合了尺寸排阻模式的分子尺寸
分离和钠型配体交换模式的色谱柱，适用于本分析，其中以
三糖类或三糖类以上的成分作为 SDFS。

将功能性饮料中难消化糊精的含量与本次测定的 SDFS
的测定结果进行比较，取得了良好的一致性。加标回收试验
也取得了良好的结果。
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