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引言

低聚半乳糖 （Galacto-oligosaccharides, GOS）是一种可以改

善人体肠道的消化吸收功能的低聚糖。在自然界中，动物的乳

汁中存在微量的GOS，而人母乳中含量较多。其分子结构一般是

在半乳糖或葡萄糖分子上连接1~7 个半乳糖基，即Gal-(Gal)n-Glc/

Gal(n 为0-6)；糖单元之间为β-(1,4)、β-(1,6)、β-(1,3)等β-糖苷

键相连接，因此不同聚合度的低聚半乳糖存在比较多同分异构

体。

在食品加工业中，低聚半乳糖作为一种新型功能食品添加剂

应用非常广泛，可应用于婴幼儿食品、乳制品、饮料、焙烤食

品、糖果等产品中，尤其在婴幼儿配方奶粉中的应用较多[1]。 GB 

5009.289-2003 《食品安全国家标准 食品中低聚半乳糖的测定》于

2023年9月发布，2024年3月6号实施。标准方法的原理是将不同

聚合度的麦芽糖标准品和样品衍生后用高效液相色谱-荧光检测器

检测定量，因为样品中不同聚合度低聚半乳糖存在比较多同分异

构体，所以需要液相色谱-质谱法确定其保留时间段。标准推荐使

用高分辨质谱仪进行检测，由于高分辨质谱仪使用不是很广泛，

SCIEX同时推出了低聚半乳糖高分辨质谱测定方法和低分辨质谱测

定方法，方便用户根据具体情况进行方法选择。

该方法优势：

1  X500R QTOF系统的高分辨率，高灵敏度以及抗污染能力使仪器

能够应对奶粉等复杂基质的测定，并有良好的效果。

2  SCIEX Triple Qaud系统的抗污染能力结合高灵敏度的MIM采集模

式，同样能够实现奶粉等复杂基质的测定。
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实验方法

方法1：高分辨质谱法

液相条件：

色谱柱：氨基柱，1.7 µm，2.1×100 mm

流动相A：水(含有50mM甲酸铵，并用甲酸pH调到4.4)

流动相B：乙腈

流速：0.3 mL/min；柱温：40；

洗脱程序：见表1

表1. 液相梯度

时间（min） A% B%

0 2 98

7.5 2 98

8.0 16 84

16.0 16 84

50.0 39 61

51.0 80 20

54.0 80 20

55.0 2 98

60.0 2 98

质谱条件：

离子源：ESI ；气帘气CUR：30 psi；

离子化电压IS：-4500 V； 源温度TEM：550；
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雾化气GAS 1：55 psi； 辅助气GAS 2：55 psi

碰撞气：Medium

采集方式：TOF MS 100-1500 Da

样品处理：

同国标GB 5009.289-2003 [2]。

定性测定：

高分辨质谱法采用四极杆串联飞行时间质谱的TOF MS采集模

式，通过提取不同聚合度衍生物的[M-H]-峰（见表2），确定不同

聚合度的起止时间段，如图1和图2。

For Research Use Only. Not for use in Diagnostic Procedures.

方法2： 低分辨质谱法

液相条件：

同高分辨质谱法

质谱条件：

离子源：ESI ； 气帘气CUR：25 psi；

离子化电压IS：-4500 V；  源温度TEM：650 ℃；

雾化气GAS 1：55 psi；  辅助气GAS 2：55 psi

碰撞气：Medium
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碰撞气：Medium

采集方式：TOF MS 100-1500 Da

样样品品处处理理：：

同国标 GB 5009.289-2003 [2]。

定定性性测测定定：：

高分辨质谱法采用四极杆串联飞行时间质谱的 TOF MS 采集模式，通过提取不同聚合度衍

生物的[M-H]-峰（见表 3），确定不同聚合度的起止时间段，如图 1和图 2。

表 2 不同聚合度糖衍生物的精确质量数表2. 不同聚合度糖衍生物的精确质量数

图2. 样品溶液衍生后不同聚合度衍生物的[M-H]-峰提取离子流色谱图和一

级质谱图

图1. 麦芽糖标准溶液衍生后衍生物的[M-H]-峰提取离子流色谱图和一级质

谱图
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图 1麦芽糖标准溶液衍生后衍生物的[M-H]-峰提取离子流色谱图和一级质谱图
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图 1麦芽糖标准溶液衍生后衍生物的[M-H]-峰提取离子流色谱图和一级质谱图
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Q1 Q3 Dwell 
time ID DP CE

461.2 461.2 100 二糖 -100 -10

623.2 623.2 100 三糖 -150 -10

785.3 785.3 100 四糖 -150 -10

947.3 947.3 100 五糖 -150 -10

1109.4 1109.4 100 六糖 -150 -10

1271.4 1271.4 100 七糖 -150 -10

表3. 不同聚合度糖衍生物的MIM参数
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样品处理：

同国标GB 5009.289-2003 [2]。

定性测定：

低分辨质谱法使用三重四极杆质谱的MIM的采集模式，Q1和

Q3均选择母离子通过，可以直接获得不同聚合度衍生物[M-H]-的提

取离子流色谱图，确定不同聚合度的起止时间段，如图3和图4。

小结：

本实验参考GB 5009.289-2003 《食品安全国家标准 食品中低

聚半乳糖的测定》使用X500R QTOF系统建立了低聚半乳糖的液相

色谱-高分辨质谱的测定方法。同时采用SCEIX Triple Qaud系统建立

了低聚半乳糖的液相色谱-三重四极杆质谱的测定方法。仪器的高

灵敏度和较强的抗污染能力，能够耐受复杂的样本基质，为其中

不同聚合物的低聚半乳糖衍生物的保留时间段确定提供参考。
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图 3麦芽糖标准溶液衍生后衍生物的MIM 提取离子流色谱图

图 4样品溶液衍生后不同聚合度衍生物的MIM 提取离子流色谱图

小小结结：：

本实验参考 GB 5009.289-2003 《食品安全国家标准 食品中低聚半乳糖的测定》使用

X500R QTOF 系统建立了低聚半乳糖的液相色谱-高分辨质谱的测定方法。同时采用 SCEIX

Triple Qaud 系统建立了低聚半乳糖的液相色谱-三重四极杆质谱的测定方法。仪器的高灵

敏度和较强的抗污染能力，能够耐受复杂的样本基质，为其中不同聚合物的低聚半乳糖衍

生物的保留时间段确定提供参考。
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