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摘  要：为了精确测定魔芋粉中葡甘露聚糖（KGM）和淀粉含量，建立了高效液相色谱法。采用

酸水解法将魔芋粉水解为葡萄糖和甘露糖，通过 1-苯基-3-甲基-5-吡唑啉酮（PMP）对魔芋粉的水

解产物进行衍生化处理，利用高效液相色谱紫外检测器同时测定魔芋粉中葡甘露聚糖（KGM）和

淀粉含量。该方法测定 4 种魔芋粉中葡甘聚糖和淀粉含量相对标准偏差（relative standard deviations，

RSD ）≤ 4.40% ， 葡 甘 聚 糖 回 收 率 在 87.98%~103.31% 之 间 ， RSD ≤ 5.25% ； 淀 粉 回 收 率 在

91.50%~108.05%之间，RSD≤7.67%。该方法可用于魔芋粉中葡甘露聚糖和淀粉含量的同时测定，

并对魔芋粉的分级控制具有重要意义。 
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Abstract: This research aims to establish an HPLC method for the simultaneous determination of konjac 

glucomannan (KGM) and starch in konjac powder. In this paper, konjac powder was hydrolyzed into glucose 

and mannose by acid hydrolysis. The hydrolysate of konjac powder was derivatized by 1-phenyl-3-methyl-5- 

pyrazolone (PMP). The contents of glucomannan (KGM) and starch in konjac powder were determined by 

HPLC with UV detector. The relative standard deviations (RSD) of KGM and starch in four kinds of konjac 

flour were ≤4.40%, the recovery of glucomannan was 87.98%~103.31%, and the RSD was ≤5.25%; The 

recovery of starch was 91.50%~108.05%, RSD≤7.67%. This method can be used for the simultaneous 

determination of KGM and starch in konjac powder. The establishment of this method is of great significance 

to the classification control of konjac powder. 

Key words: konjac Glucomannan; starch; pre-column derivatization; high performance liquid chromatography 

                      
收稿日期：2022-03-02 

作者简介：吴博，男，1994 年出生，本科，研究方向为食品检测。E-mail: 2918759003@qq.com. 

通讯作者：陈历水，男，1974 年出生，博士，正高级工程师，研究方向为功能食品。E-mail: chenlishui@sina.com. 



第 30 卷 2022 年 第 4 期  质量安全 

 

 173  

魔芋学名 Amorphophallus rerieri，为单子叶植

物纲，天南星科耐荫性多年生草本植物的块茎[1]。

鲜魔芋块茎经过干燥、机械粉碎、风选等工序得

到魔芋飞粉、魔芋精粉、魔芋全粉等产物。这些

魔芋粉样品中同时含有葡甘露聚糖（ Konjac 

glucomannan，KGM）和淀粉两种大分子物质[2]。

其中，葡甘露聚糖由 D-葡萄糖和 D-甘露糖通过

β-1,4 糖苷键聚合而成[3]。它具有多种独特的理化

性质，如流变性、增稠性、胶凝性和成膜性，同

时对人体有降低胆固醇、改善血糖、促进肠道活

性和免疫功能的作用[1,4-7]。魔芋淀粉是魔芋第二

大营养成分，仅次于 KGM，魔芋淀粉也被证明具

有调节消化速率，降低糖尿病患者的血糖反应和

胰岛素抵抗等功效[1]。 

目前，魔芋粉中葡甘露聚糖和淀粉含量的检

测方法通常采用 GB 5009.4—2016《食品安全国

家标准 食品中淀粉的测定》和 NYT 494—2010

《魔芋粉》描述的方法进行。但是这两种方法在

同时含有葡甘露聚糖和淀粉的魔芋粉样品的测

定中互相干扰，导致测定值均远高于实际值，不

能很好地对魔芋粉样品进行评价 [8-10]。DB 43/T 

477—2009《魔芋食品中葡甘聚糖的测定 气相色

谱法》采用气相色谱法对魔芋精粉中葡甘聚糖含

量进行测定，但气相色谱的衍生过程操作较为繁

琐并且可能产生衍生异构体[11]，同时该方法没有

对魔芋粉中淀粉含量进行分析。 

近些年来，柱前衍生化高效液相色谱多被用

于多糖物质中单糖组成的测定以及魔芋粉中葡甘

聚糖含量的检测[12-16]。本研究使用柱前衍生高效

液相色谱法对四种魔芋粉（魔芋精粉、魔芋飞粉、

葡甘露聚糖样品、魔芋全粉）中葡甘露聚糖和淀

粉含量进行分析检测，同时与上述两种国家标准

方法的测定值进行比较。该实验结果表明柱前衍

生高效液相色谱法能够对四种不同葡甘聚糖和淀

粉占比的魔芋粉样品进行测定，且该方法回收率

高、重复性好，为魔芋粉的质量控制提供理论基

础和数据参考。 

1  材料与方法 

1.1  材料与试剂 

魔芋精粉（样品 1）、魔芋飞粉（样品 2）、葡

甘露聚糖样品（样品 3）、魔芋全粉（样品 4）：楚

雄德源魔芋生物科技有限公司；D-甘露糖（纯度

99%）、1-苯基-3-甲基-5-吡唑啉酮：上海麦克林生

化科技有限公司；D-葡萄糖（纯度 99.5%）：阿拉

丁试剂（上海）有限公司；氢氧化钠、盐酸（分

析纯）：国药集团化学试剂有限公司；乙腈（色谱

纯）：美国 Sigma 公司。 

1.2  仪器与设备 

高效液相色谱 LC-16L：日本岛津公司；十万

分之一分析天平：梅特勒公司。 

1.3  实验方法 

1.3.1  样品中水分、蛋白、灰分、单糖含量的测定 

水分测定方法参照 GB 5009.3—2016《食品

安全国家标准 食品中水分的测定》中描述的方法

进行。蛋白测定方法参照 GB 5009.5—2016《食

品安全国家标准 食品中蛋白质的测定》中描述的

方法进行。灰分测定方法参照 GB 5009.4—2016

《食品安全国家标准 食品中灰分的测定》中描述

的方法进行。 

单糖含量测定：称取 2.0 g 左右魔芋粉样品，

用 100 mL 乙醇（85%，体积比）数次洗涤，收集

洗涤后的乙醇溶液，水浴蒸干乙醇后，于 105 ℃烘

箱烘干至恒重，放入干燥器内冷却 0.5 h 后称重。 

同时以 GB 5009.9—2016 《食品安全国家标

准 食品中淀粉的测定》测定淀粉和 NYT 494—

2010《魔芋粉》中描述的方法测定葡甘露聚糖

含量。 

1.3.2  样品前处理 

样品前处理方法参照 GB 5009.9—2016《食

品安全国家标准 食品中淀粉的测定》中第二法，

稍作修改。 

除单糖：称取 2.5 g 左右魔芋粉样品（精确到

0.001 g），置于放有慢速滤纸的漏斗中，用 150 mL

乙醇（85%，体积比）分数次洗涤残渣，以充分

除去可溶性糖类物质。 

酸解：滤干乙醇溶液。以 100 mL 水洗涤漏斗

中残渣并转移至 250 mL 锥形瓶中，加入 30 mL

盐酸（1+1），接好冷凝管，置沸水浴中回流 2 h。

回流完毕后，立即冷却。 

除蛋白、定容：待试样水解液冷却后，以氢
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氧化钠溶液（400 g/L）调节样品 pH 约为 7。然后

加 20 mL 乙酸铅溶液（200 g/L），摇匀，放置

10 min。再加 20 mL 硫酸钠溶液（100 g/L），以除

去过多的铅。摇匀后将全部溶液及残渣转入

500 mL 容量瓶中，用水洗涤锥形瓶，洗液合并入

容量瓶中，加水稀释至刻度。过滤，弃去初滤液

20 mL，滤液稀释 4 倍供测定用。 

1.3.3  衍生化方法  

衍生化方法参照周彦强等 [12]描述的方法进

行，稍作修改。取 1 mL 样品，加入 0.65 mL 

0.1 moL/L 氢氧化钠、0.75 mL PMP 的甲醇溶液

（0.1 g/mL），70 ℃水浴 30 min，反应后加入

0.65 mL 0.1 moL/L HCL。使用 2 mL 氯仿洗涤 6

次。取 0.5 mL 上清，加入 1 mL 水，通过 0.45 m

水系滤膜过滤，装入液相小瓶。 

1.3.4  色谱条件 

色谱柱：XBridge C18（4.6150 mm, 5 m）；

流动相：乙腈：0.1 mol/L 磷酸盐缓冲液（pH 6.8）= 

18∶72；柱温 30 ℃；检测波长 245 nm，流速

0.5 mL/min，进样量 10 L，检测时间 30 min。 

1.3.5  KGM 中葡甘露聚糖和淀粉含量的计算方法 

标准曲线的制作将混合标准系列工作溶液分

别注入液相色谱仪中，测定相应的峰面积，以混

合标准系列工作溶液的质量浓度为横坐标，以峰

面积为纵坐标，绘制标准曲线。根据标准曲线得

到待测液中葡萄糖和甘露糖的质量浓度。 

试样中葡甘露聚糖的含量按式（1）计算，淀

粉的含量按式（2）计算： 

1
1

1.562 0.9
100

nx
m

   
   （1） 

1 2
2 1

( ) 0.9
100

nx x
m

   
    （2） 

式中：x1：试样中的葡甘露聚糖含量（g/100 g）；

x2：试样中的淀粉含量（g/100 g）；ρ1：试样液中

甘露糖的质量浓度（mg/mL）；ρ2：试样液中葡萄

糖的质量浓度（mg/mL）；m：称样量（g）；n：
样品稀释倍数；1.562：KGM 分子中葡甘露聚糖

与甘露糖的质量比；0.9：魔芋葡甘露聚糖/淀粉相

对分子质量与单糖相对分子质量之比；100：换算

系数；计算结果保留三位有效数字。 

1.3.6  方法学考察 

精密度：分别称取魔芋精粉、魔芋飞粉、市

售葡甘露聚糖样品、魔芋全粉 2.5 g 各 6 份，经酸

解前处理和衍生处理后用高效液相色谱仪分别进

行 6 组基质样品独立测试甘露糖和葡萄糖含量，

并通过公式计算为葡甘聚糖和淀粉含量，通过计

算样品 6 组测定值的相对标准偏差评价方法的精

密度。 

回收率：分别称取魔芋精粉、魔芋飞粉、市

售葡甘露聚糖样品、魔芋全粉各 2.5 g，经酸解前

处理后进行相应的加标回收实验，加标后进行衍

生并通过高效液相色谱进行测定，每组 3 个平行。

不同样品的中浓度和高浓度加标量如表 1 所示。 

回收率按公式（3）计算： 

1 2
100%

3

C CR
C


   （3） 

式中：R：回收率；C1：加标后测定浓度（g/L）；

C2：加标之前测定浓度（g/L）；C3：加标目标

的理论浓度（g/L）。 
 

表 1  不同样品回收率测定的加标浓度 

Table 1  The spiked concentrations for the  
determination of different sample recoveries 

中浓度加标量/(g/L) 高浓度加标量/(g/L)
样品 

甘露糖 葡萄糖 甘露糖 葡萄糖

魔芋精粉 0.30 0.25 0.60 0.50 

魔芋飞粉 0.06 0.35 0.13 0.70 

葡甘露聚糖样品 0.30 0.25 0.60 0.50 

魔芋全粉 0.20 0.30 0.40 0.60 
 

1.4  数据分析 

所有实验数据均以 3 个以上独立实验的平均

值和标准差表示。使用 SPSS 20.0 软件（IBM，

Chicago，IL，USA）进行显著性分析，P<0.05 表

示具有显著差异。 

2  结果与分析 

2.1  样品中水分、蛋白、灰分、单糖含量 

魔芋粉中除葡甘聚糖和淀粉外，还包含蛋白、

灰分、单糖、灰分等成分。对四种魔芋粉样品中

蛋白、灰分、单糖、灰分进行测定，能够更全面

的了解不同魔芋粉的组成，测定结果如表 2 所示。 

2.2  样品中葡甘聚糖和淀粉含量 

在该部分实验中，分别采用有国标 NY/T  

494—2010 和 GB 5009.9—2016 第二法以及柱前

衍生高效液相色谱法对魔芋粉中葡甘聚糖和淀粉 
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表 2  魔芋粉样品中水分、灰分、蛋白、单糖含量 

Table 2  Moisture, ash, protein and monosaccharide contents in konjac flour samples                  % 

样品 水分 灰分 蛋白 单糖 总量 

魔芋精粉 9.05±0.03c 4.58±0.02c 3.65±0.00c 2.03±0.01c 19.31±0.01c 

魔芋飞粉 10.82±0.07b 5.72±0.09a 15.50±0.04a 5.32±0.17a 37.36±0.05a 

葡甘露聚糖样品 6.53±0.08d 1.02±0.01d 1.24±0.04d 0.24±0.03d 9.03±0.15d 

魔芋全粉 16.59±0.63a 4.93±0.01b 7.35±0.13b 3.31±0.04b 32.17±0.78b 

注：同一列不同字母的值有显著差异（Tukey 检验，P<0.05）. 

Note: values with different superscript letters within each column are significantly different (Tukey test, P < 0.05). 

 

含量进行检测。同时结合魔芋粉中其它理化指标

对测定值进行评价，以选择适于魔芋粉中葡甘聚

糖和淀粉含量的测定方法。 

2.2.1  柱前衍生高效液相色谱法测定样品中葡甘

聚糖和淀粉含量 

2.2.1.1  标准曲线的绘制  配置不同浓度的甘露

糖和葡萄糖混合溶液，依照 1.3 中描述的方法对

标准品进行衍生和检测，标准样品中甘露糖和葡

萄糖测定的高效液相色谱图如图 1 所示。可知，甘

露糖和葡萄糖出峰时间分别为 12.883、24.932 min。

两种成分在 35 min 内达到完全分离，分离度高，

峰型好。 
 

 
 

1-甘露糖；2-葡萄糖 

1-mannose; 2-glucose 

图 1  混合标准样品高效液相色谱图 

Fig.1  HPLC chromatogram of mixed standard sample 
 

以标准样品浓度为横坐标，峰面积/105 为纵

坐标绘制标准曲线，线性关系如表 3 所示。甘露

糖和葡萄糖在 0.05~1.5 g/L 的检测范围内，线性

相关系数均大于 0.99，线性关系好，可用于单糖

样品的检测。 
 

表 3  标准曲线线性参数 

Table 3  Linear parameters of standard curves 

组分 线性回归方程 R2 线性范围/(g/L)

甘露糖 Y=174.503X+1.858 0.999 0.05~1.5 

葡萄糖 Y=98.709X+3.547 0.993 0.05~1.5 

2.2.1.2  样品测定结果  将四种魔芋粉样品分别

按照 1.3 的方法进行前处理和衍生化后注入高效

液相色谱进行分析，通过标准曲线计算样品中甘

露糖和葡萄糖含量。进一步通过 1.3.5 中的公式计

算样品中 KGM 及淀粉含量，测定结果如表 4 所示。 
 

表 4  高效液相色谱法测定样品中葡甘聚糖和淀粉含量 

Table 4  Determination of KGM and starch in  
samples by HPLC                % 

 魔芋精粉 魔芋飞粉 
葡甘露聚糖

样品 
魔芋全粉

葡甘聚糖

含量 
62.69±1.38b 13.73±0.34d 71.23±2.83a 43.32±0.10c

淀粉含量 15.92±0.60c 42.16±0.74a 16.38±0.57c 24.04±0.26b

注：同一行不同字母的值有显著差异（Tukey 检验，P<0.05）. 

Note: values with different superscript letters within each 
row are significantly different (Tukey test, P < 0.05). 

 

2.2.2  标准方法测定样品中葡甘聚糖和淀粉含量 

分别使用 GB 5009.9—2016《食品安全国家

标准 食品中淀粉的测定》和 NYT 494—2010《魔

芋粉》中描述的方法测定四种魔芋粉样品中 KGM

和淀粉含量，测定结果如表 5 所示。 
 

表 5  标准方法测定样品中葡甘聚糖和淀粉含量 

Table 5  Determination of KGM and starch in  
samples by standard method             % 

 魔芋精粉 魔芋飞粉 
葡甘露聚糖

样品 
魔芋全粉

葡甘聚糖

含量 
95.54±1.65a 21.64±0.10c 90.63±1.18a 61.05±0.61b

淀粉含量 71.05±0.57b 51.00±0.27d 78.31±0.13a 57.65±0.62c

注：同一行不同字母的值有显著差异（Tukey 检验，P<0.05）. 

Note: values with different superscript letters within each 
row are significantly different (Tukey test, P < 0.05). 

 

2.2.3  测定结果分析 

根据 NY/T 494—2010 和 GB 5009.9—2016 第

二法对样品中葡甘聚糖和淀粉含量进行测定，将

测定结果与水分、灰分、蛋白、单糖含量进行累
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加，其中魔芋精粉总量达 185.90%、楚雄德源魔

芋飞粉总量达 110.00%、葡甘聚糖样品总量达

177.97%、魔芋全粉总量达 150.87%，显然是不合

理的。 

柱前衍生高效液相色谱法对样品中葡甘聚糖

和淀粉含量进行测定，楚雄德源魔芋精粉总量达

97.92%、楚雄德源魔芋飞粉总量达 93.25%、襄樊

惠葡葡甘露聚糖总量达 96.64%、魔芋全粉总量达

99.53%，表明该方法能够很好地用于魔芋粉中葡

甘聚糖和淀粉含量的检测。 

2.3  方法学考察 

2.3.1  方法重复性验证 

根据上述实验，完全酸水解结合柱前衍生化

的方法能够很好的用于魔芋粉组成的测定，对该

方法测定样品的重复性进行验证。4 种魔芋粉检

测方法重复性的测定结果如表 6 所示。 
 

表 6  方法重复性验证（n=6） 

Table 6  Method repeatability validation (n=6)      % 

样品 检测项目 测定值 RSD

葡甘聚糖 64.03、62.74、61.28、60.94、65.27、63.69 2.66魔芋 

精粉 淀粉 16.51、15.94、15.31、15.30、14.99、15.96 3.60

葡甘聚糖 13.65、14.09、13.44、13.45、14.94、14.30 4.19魔芋 

飞粉 淀粉 42.08、42.93、41.46、42.66、45.10、42.75 2.89

葡甘聚糖 74.38、68.91、70.41、70.04、64.81、69.74 4.40葡甘露

聚糖 

样品 
淀粉 16.97、15.84、16.33、16.69、15.25、16.35 3.78

葡甘聚糖 43.21、43.39、43.37、43.64、43.83、43.37 0.52魔芋 

全粉 淀粉 24.19、23.75、24.20、23.94、23.22、23.75 1.52

 

4 种魔芋粉样品中葡甘露聚糖和淀粉 6 组平

行的测定值 RSD≤4.40%，表明该方法重复性好，

能够用于魔芋粉中葡甘露聚糖和淀粉含量的测定。 

2.3.2  方法回收率验证 

葡甘聚糖为大分子混合物，市面上没有标准

品售卖。故在该实验中仅测定柱前衍生部分的回

收率。回收率包括加入的甘露糖和葡萄糖标准品

的回收率以及折算回葡甘露聚糖和淀粉的回收

率。4 种魔芋粉检测方法回收率的测定结果如表 7

所示。 

4 种魔芋粉样品中甘露糖加标回收率在

87.98%~103.31%之间，RSD≤5.25%；葡萄糖加

标回收率在 92.94%~107.57%之间，RSD≤3.25%；

折算回葡甘露聚糖回收率在 87.98%~103.31%之

间，RSD≤5.25%；淀粉回收率在 91.50%~108.05%

之间，RSD≤7.67%。回收率测定结果表明该方法

回收率高，平行性好。 
 

表 7 方法回收率验证 

Table 7  Method recovery validation          % 

中浓度加标测定值 高浓度加标测定值
样品 检测项目

回收率 RSD 回收率 RSD 

甘露糖 93.63 2.69 98.25 1.89 

葡萄糖 92.94 2.31 102.23 0.37 

葡甘聚糖 93.63 2.69 98.25 1.89 

魔芋

精粉

淀粉 91.50 4.42 102.19 3.85 

甘露糖 93.78 5.25 103.31 3.38 

葡萄糖 104.21 3.13 107.57 2.86 

葡甘聚糖 93.78 5.25 103.31 3.38 

魔芋

飞粉

淀粉 105.38 3.09 108.05 3.51 

甘露糖 95.88 4.35 98.48 2.72 

葡萄糖 96.48 1.96 100.19 0.71 

葡甘聚糖 95.88 4.35 98.48 2.72 

葡甘露

聚糖

样品
淀粉 97.74 7.67 103.71 7.35 

甘露糖 87.98 0.62 99.06 3.32 

葡萄糖 105.20 0.25 100.36 3.25 

葡甘聚糖 87.98 0.62 99.06 3.32 

魔芋

全粉

淀粉 104.71 0.26 101.13 7.08 

 

3  结论 

本研究建立了同时检测 4 种魔芋粉（魔芋精

粉、魔芋飞粉、葡甘露聚糖样品、魔芋全粉）中

葡甘露聚糖和淀粉含量的高效液相色谱方法。魔

芋精粉中葡甘露聚糖和淀粉含量分别为 62.69%

和 15.92%；魔芋飞粉中葡甘露聚糖和淀粉含量分

别为 13.73%和 42.16%；葡甘露聚糖样品中葡甘聚

糖和淀粉含量分别 71.23%和 16.38%；魔芋全粉中

葡甘露聚糖和淀粉含量分别为 43.32%和 24.04%。

该方法同时测定 4 种魔芋粉中葡甘聚糖和淀粉含

量 6 组重复样品间 RSD≤4.40%，加标回收率在

87.98%~108.05%之间，RSD≤7.67。本方法可满

足魔芋粉样品中葡甘聚糖和淀粉含量的同时测

定，为魔芋粉样品的分级提供可行的评价方法。 
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