T/CNHAW XXXX—2026
	[bookmark: _GoBack] 
	ICS 11.020


	  
		CNHAW


CCS C 05


[bookmark: _Hlk26473981]团体标准

T/CNHAW XXX—2026
L-麦角硫因技术指南
General technical specification for L-ergothioneine 
（征求意见稿）



2026-**-**发布
2026-**-**实施
T/CNHAW XXXX—2026
发布

中国民族卫生协会





[bookmark: _Toc27635][bookmark: _Toc14348][bookmark: _Toc28719][bookmark: _Toc19345][bookmark: _Toc23938][bookmark: _Toc7387][bookmark: _Toc27496][bookmark: _Toc10306]目　　次
前言	II
引言	III
1  范围	1
2  规范性引用文件	1
3  术语和定义	1
4  基本要求	2
4.1  原料要求	2
4.2  生产加工过程的卫生要求	2
5  技术要求	2
5.1  感官要求	2
5.2  理化要求	2
5.3  微生物要求	3
6  检验方法	3
6.1  感官检验	3
6.2  理化指标检验	4
6.3  微生物指标检验	4
7  检验规则	4
7.1  组批与抽样	4
7.2  出厂检验	4
7.3  型式检验	4
7.4  判定规则	4
8  标志、包装、运输和贮存	5
8.1  标志	5
8.2  包装	5
8.3  运输	5
8.4  贮存	5
参考文献	6




[bookmark: _Toc18289][bookmark: _Toc13888]前　　言
本文件按照GB/T 1.1—2020《标准化工作导则第 1 部分：标准化文件的结构和起草规则》的规定起草。
请注意本文件的某些内容可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别专利的责任。
本文件由浙江清华长三角研究院、中国民族卫生协会抗衰老专业委员会、中国民族卫生协会食品保健食品分会、浙江科伦永年大健康产业股份有限公司和伊犁疆宁生物技术有限公司联合提出。
本文件由中国民族卫生协会归口。
[bookmark: _Toc26898][bookmark: _Toc16883][bookmark: _Toc28164][bookmark: _Toc7454][bookmark: _Toc18828][bookmark: _Toc29321]主要起草单位：浙江清华长三角研究院、中国民族卫生协会抗衰老专业委员会、中国民族卫生协会食品保健食品分会、中国食品安全报社、中国农业科学院农产品加工所、中国医学院北京协和医学院抗衰与健康研究院、北京工商大学食品与健康学院、广西大学轻工与食品学院、南昌大学人类抗衰研究所、暨南大学衰老与再生医学研究院、民族大医馆健康产业管理（北京）股份公司、伊犁疆宁生物技术有限公司、浙江科伦永年大健康产业股份有限公司、四川科伦药业股份有限公司多室袋灌装组、石家庄以岭药业股份有限公司、广西爱生长寿科技有限公司、广州芳泉谷医疗管理有限公司、三全食品股份有限公司、广东九极生物科技有限公司、杭州西子时光科技有限公司、纯元健康产业（广东）有限公司、杭州迪安医健科技有限公司、广东康力医药有限公司、爱族生物科技有限公司、河北友渣食品有限公司、瑞诺生物技术有限公司、伊犁苏源生物工程有限公司、广州瘦吧网络科技有限公司、金牧粮草品牌管理（北京）有限公司、北京英平医疗技术研究所、浙江华清精准医疗科技有限公司、哈尔滨第五医院、开封第三人民医院、北京普华医院、西南医科大学附属医院、哈尔滨市第五医院、厦门湖里仁军医院 、阜阳市颍州区佑一康复医院、平邑厚德医院、郑州瑞祥医院 、北京普华诊所有限公司、新郑中和医院等
主要起草人：颜晓文、罗云波、王世民、孙光荣、毛振宾、段盛林、钟其鼎、刘革新、肖惠敏、贾焱、陈厚早、朱蕾、段盈涵、张春红、陈南、蒋浩、李全阳、赵军旗、牛安春、李山成、钟丁霞，徐梦、王欢、温惠华、苑鹏、白克勇、施炳丰、李健、苑晓晨、赵领、张育铭、赵健、朱仲强、何平、黄祥泓、唐靖宜、张扬、杨锐、张文高、汤一新、熊维美、朱仲强、李伟生、于普林、郭致诚、雷海民、林燕、刘飞、郭声敏、简勇、冯冬菲、黄亦红、杨长松、雷健波、谢容、张敬、黄海生、杨梦琳、邝中、杨冬梅、谢容、袁振华、李澎涛





引　　言
L-麦角硫因是一种天然存在于食用菌等食物中的含硫氨基酸衍生物，具有独特的硫酮结构，能够高效清除人体内的氧自由基，并通过特异性转运蛋白OCTN1精准富集于大脑、肝脏及肾脏等高氧化应激部位，发挥长效抗氧化作用。人体缺乏L-麦角硫因的内源合成途径，需通过膳食摄入获取。目前，麦角硫因作为新食品原料的监管路径已较为成熟，美国、欧盟、日本及加拿大等多个国家和地区已批准L-麦角硫因作为新食品原料或膳食补充剂应用于食品领域。
2024年5月，国家卫生健康委员会正式受理麦角硫因作为新食品原料的申请，标志着该原料在中国的应用进入新的阶段。然而，现有标准主要聚焦于麦角硫因作为化妆品原料质量要求，未能全面体现新食品原料特有的管理属性。新食品原料标准不仅应规定原料本身的质量技术指标，更需涵盖食用安全性评估、推荐食用量、不适宜人群界定、终端食品使用规范等核心要素。这些要求是普通食品原料标准所不具备的，也是新食品原料安全管理的核心关切。
为规范麦角硫因作为新食品原料的生产、检验及终端应用，保障公众食用安全，促进产业健康发展，特制定本文件。本文件在参考国际监管经验的基础上，结合我国新食品原料管理制度要求，明确了麦角硫因的原料来源、质量规格、安全性评估要点及终端使用规范，为行业提供统一的技术依据。
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IV

III

L-麦角硫因技术指南
1　 [bookmark: _Toc24704][bookmark: _Toc29506][bookmark: _Toc9971][bookmark: _Toc29105][bookmark: _Toc27186][bookmark: _Toc15945][bookmark: _Toc20521][bookmark: _Toc20499][bookmark: _Toc13371][bookmark: _Toc26980][bookmark: _Toc16576][bookmark: BookMark8]范围
[bookmark: _Toc12462][bookmark: _Toc21769]本文件规定了L-麦角硫因的基本要求、技术要求、检验方法、检验规则以及标志、包装、运输和贮存的要求。
本文件适用于L-麦角硫因作为新食品原料的生产、检验、安全性管理及在食品工业中的应用。
2　 [bookmark: _Toc1828]规范性引用文件
[bookmark: _Toc28974][bookmark: _Toc29175][bookmark: _Toc14566][bookmark: _Toc7938][bookmark: _Toc15503][bookmark: _Toc2882][bookmark: _Toc32314][bookmark: _Toc10982]规范性引用文件下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，仅该日期对应的版本适用于本文件；不注日期的引用文件,其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。
GB/T  613  化学试剂 比旋光本领（比旋光度）测定通用方法
GB/T 1281  化学试剂  溴
GB 2760  食品安全国家标准  食品添加剂使用标准
GB 2762  食品安全国家标准  食品中污染物限量
GB 4789.1  食品安全国家标准  食品微生物学检验  总则
GB 4789.2  食品安全国家标准  食品微生物学检验  菌落总数测定
GB 4789.3  食品安全国家标准  食品微生物学检验  大肠菌群计数
GB 4789.4  食品安全国家标准  食品微生物学检验  沙门氏菌检验
GB 4789.10  食品安全国家标准  食品微生物学检验  金黄色葡萄球菌检验
GB 4789.15  食品安全国家标准  食品微生物学检验  霉菌和酵母计数
GB 5009.3  食品安全国家标准  食品中水分的测定
GB 5009.4  食品安全国家标准  食品中灰分的测定
GB 5009.5  食品安全国家标准  食品中蛋白质的测定
GB 5009.11  食品安全国家标准  食品中总砷及无机砷的测定
GB 5009.12  食品安全国家标准  食品中铅的测定
GB 5009.15  食品安全国家标准  食品中镉的测定
GB 5009.17  食品安全国家标准  食品中总汞及有机汞的测定
GB 5009.120  食品安全国家标准　食品中丙酸及其盐的测定
GB 5009.237  食品安全国家标准  食品pH值的测定
GB 5009.262  食品安全国家标准  食品中溶剂残留量的测定
GB/T 6678  化工产品采样总则
GB/T 6682  分析实验室用水规格和试验方法
GB 14881  食品安全国家标准  食品生产通用卫生规范
GB 29924  食品安全国家标准  食品添加剂标识通则
GB 31604.60  食品安全国家标准  食品接触材料及制品  溶剂残留量的测定
GB 31639  食品安全国家标准  食品加工用菌种制剂
QB/T 8140  发酵液中麦角硫因的测定  高效液相色谱法
3　 [bookmark: _Toc19406][bookmark: _Toc25312][bookmark: _Toc3868][bookmark: _Toc15111][bookmark: _Toc10721][bookmark: _Toc18230][bookmark: _Toc9261][bookmark: _Toc26962][bookmark: _Toc6217][bookmark: _Toc30859][bookmark: _Toc16481]术语和定义
下列术语和定义适用于本文件。
[bookmark: _Toc14767][bookmark: _Toc31536][bookmark: _Toc2615][bookmark: _Toc18777][bookmark: _Toc15860][bookmark: _Toc19178][bookmark: _Toc6042][bookmark: _Toc13090][bookmark: _Toc25095][bookmark: _Toc17609][bookmark: _Toc25544]
[bookmark: _Toc346][bookmark: _Toc25911]L-麦角硫因  L-ergothioneine
一种由担子菌科和子囊菌科的放线菌和非酵母类真菌产生的，具有L型立体构型的天然含硫氨基酸衍生物。
注1：分子式为C9H15N3O2S，相对分子量为229.30。
注2：L-麦角硫因在中性水溶液中以硫酮形式存在。
[bookmark: _Toc19763]
比旋光度am(20℃，D)  specific optical rotatory power
表征光学活性物质使平面偏振光偏振面旋转能力的一个特征物理常数。
注：单位为度平方米每于克（°）·㎡/kg。
4　 [bookmark: _Toc391][bookmark: _Toc5238][bookmark: _Toc11181][bookmark: _Toc21112][bookmark: _Toc25539][bookmark: _Toc30293][bookmark: _Toc24652][bookmark: _Toc13718][bookmark: _Toc6795][bookmark: _Toc25249][bookmark: _Toc29146][bookmark: _Toc24290][bookmark: _Toc28254][bookmark: _Toc18426][bookmark: _Toc23318][bookmark: _Toc7538][bookmark: _Toc4015][bookmark: _Toc25906][bookmark: _Toc22628][bookmark: _Toc21684][bookmark: _Toc2328][bookmark: _Toc23914][bookmark: _Toc24359][bookmark: _Toc32555][bookmark: _Toc13921][bookmark: _Toc6279][bookmark: _Toc644][bookmark: _Toc8852][bookmark: _Toc9363][bookmark: _Toc24601][bookmark: _Toc31221][bookmark: _Toc29054][bookmark: _Toc2351][bookmark: _Toc28655][bookmark: _Toc824][bookmark: _Toc218][bookmark: _Toc11641][bookmark: _Toc10504][bookmark: _Toc13599][bookmark: _Toc15572][bookmark: _Toc20919][bookmark: _Toc18075][bookmark: _Toc8267][bookmark: _Toc19915][bookmark: _Toc4788][bookmark: _Toc29559][bookmark: _Toc6755][bookmark: _Toc6552]基本要求
[bookmark: _Toc24901]原料要求
生产用菌种应通过GB 31615.2规定的安全性评价，发酵原料应符合GB 2760和GB 31639的要求。
[bookmark: _Toc25090]生产加工过程的卫生要求
应符合GB 14881的规定。发酵、分离、纯化、结晶和干燥等关键工序应有明确的工艺参数控制记录。
5　 [bookmark: _Toc32126]技术要求
[bookmark: _Toc9317]感官要求
感官要求应符合表1的规定。
[bookmark: _Toc26817][bookmark: _Toc3153]表1  L-麦角硫因的感官指标
	项目
	指标

	色泽
	白色至类白色

	状态
	粉末或颗粒，无肉眼可见外来异物

	气味
	具有本品固有气味，无异味

	滋味
	具有本品固有滋味，无异味



[bookmark: _Toc9370][bookmark: _Toc5968][bookmark: _Toc27504]理化要求
理化指标应符合表2的规定。
[bookmark: _Toc31173][bookmark: _Toc7047]表2  L-麦角硫因理化指标
	项目
	指标

	L-麦角硫因含量（以干燥品计），g/100g
	≥99.0

	水分，g/100g
	≤0.7

	灰分，g/100g
	≤0.2

	比旋光度，(°)dm2/kg
	+122～+136

	pH（1%水溶液）
	6.0～8.0

	铅(Pb)，mg/kg
	≤0.5

	镉(Cd)，mg/kg
	≤0.3

	总汞(Hg)，mg/kg
	≤0.1

	总砷(As)，mg/kg
	≤0.5

	残留蛋白含量，mg/kg   
	≤100

	溶剂残留(苯甲醛)，g/100g 
	≤0.08

	液溴，g/100g
	不应检出

	3-巯基丙酸，g/100g
	不应检出

	注：残留蛋白含量仅限于工艺二至六生产的L-麦角硫因，苯甲醛、液溴和3-巯基丙酸仅限于工艺七生产的L-麦角硫因。



[bookmark: _Toc13728]微生物要求
微生物指标应符合表3的规定。
表3  L-麦角硫因关于微生物指标
	项目
	指标

	菌落总数，CFU/g
	≤1000	

	霉菌和酵母，CFU/g
	≤100

	大肠菌群，CFU/g
	≤10

	沙门氏菌，/25g
	不应检出	

	金黄色葡萄球菌，/25g
	不应检出	



[bookmark: _Toc20394]检验方法
[bookmark: _Toc22955]感官检验
取适量试样置于清洁、干燥的白瓷盘或烧杯中，在自然光线下，观察其色泽和状态，嗅其气味，品尝其滋味。
[bookmark: _Toc12415]理化指标检验
L-麦角硫因含量测定按照QB/T 8140执行。
水分的测定按照GB 5009.3执行。
灰分的测定按照GB 5009.4执行
比旋光度的测定按照GB/T 613执行。
PH值的测按照GB 5009.237执行。
铅的测定按照GB 5009.12执行。
镉的测定按照GB 5009.15执行。
汞的测定按照GB 5009.17执行。
砷的测定按照GB 5009.11执行。
残留蛋白含量的测定按照GB 5009.5执行。
溶剂残留（苯甲醛）按照GB 31604.60执行。
液溴的测定按照GB/T 1281执行。
3-巯基丙酸的测定按照GB 5009.120执行
[bookmark: _Toc5613]微生物指标检验
菌落总数的测定按照GB 4789.2的规定执行。
霉菌和酵母菌的测定按照GB 4789.15的规定执行。
大肠菌群的测定按照GB 4789.3的规定执行。
沙门氏菌的测定按照GB 4789.4的规定执行。
金黄色葡萄球菌的测定按照GB 4789.10的规定执行。
[bookmark: _Toc3731]检验规则
[bookmark: _Toc13755]组批与抽样
以同一批投料、同一条生产线、同一班次生产的均匀产品为一批。每批产品随机抽取不少于3个独立包装，总量应满足全部检验项目的要求。
[bookmark: _Toc10537]出厂检验
每批产品出厂检验项目应包括：
a) 感官要求；
b) L-麦角硫因含量；
c) 水分；
d) 比旋光度；
e) 菌落总数；
f) 大肠菌群。
[bookmark: _Toc32674]型式检验
型式检验项目为第5章规定的全部项目。正常生产时，应每年至少进行一次型式检验；有下列情形之一时也应进行。
a) 新产品投产时；
b) 停产半年以上恢复生产时；
c) 生产原料、工艺发生重大变化时；
d) 出厂检验结果与上次型式检验结果有较大差异时；
e) 国家食品安全监管部门提出要求时。
[bookmark: _Toc26523]判定规则
检验项目全部符合第5章要求时，判该批产品为合格。如有指标不合格，可自同批产品中加倍抽样复检，复检结果仍不合格时，则判该批产品为不合格。
[bookmark: _Toc13425]标志、包装、运输和贮存
[bookmark: _Toc10974]标志
应符合GB 29924的规定，并明确标示：
a) 产品名称；
b) 生产日期和批号；
c) 保质期；
d) 食用限量；
e) 生产企业名称、地址及联系方式；
f) 贮存条件；
g) 警示语：标明“食品添加剂，不可直接食用”及“孕妇、哺乳期妇女及婴幼儿不推荐使用”。
[bookmark: _Toc12096]包装
应使用密封、防潮及避光的食品接触级包装材料，包装应完整无破损。
[bookmark: _Toc12237]运输
运输工具应清洁卫生，运输过程中应有防雨及防晒措施，不应与有毒、有害或有异味的物品混运。
[bookmark: _Toc30457]贮存
产品应贮存在阴凉、干燥及通风的仓库内，温度不超过25 ℃，相对湿度不超过60%。




[bookmark: _Toc32708][bookmark: _Toc23190][bookmark: _Toc19219][bookmark: _Toc9690][bookmark: _Toc9457][bookmark: _Toc25373][bookmark: _Toc22296][bookmark: _Toc12584][bookmark: _Toc131495944][bookmark: _Toc130891950][bookmark: _Toc130891434]参　考　文　献
[1]  GB/T 18932.14  蜂蜜中苯甲醛残留量的测定方法  液相色谱－荧光检测法
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附　录　A [bookmark: _Toc2184][bookmark: _Toc6631][bookmark: _Toc25326][bookmark: _Toc9419][bookmark: _Toc15732]
（规范性）
高效液相色谱法测定L-麦角硫因含量
A.1　 原理
L-麦角硫因试样用水溶解后，采用高效液相色谱法（紫外检测器）进行分离检测。紫外检测器在254 nm波长处测定L-麦角硫因的吸光度，根据色谱峰的保留时间进行定性，采用外标法定量计算试样中L-麦角硫因的含量。
A.2　 试剂和材料
A.2.1　 所用试剂应为分析纯，水应为GB/T 6682规定的一级水。
A.2.2　 乙腈应为色谱纯。
A.2.3　 L-麦角硫因标准品（CAS号：497-30-3），纯度应≥99.5%。
A.2.4　 水相微孔滤膜应为0.22 μm。
A.3　 仪器与设备
A.3.1　 电子天平感量应为0.0001 g。
A.3.2　 高效液相色谱仪应配备紫外检测器。
A.4　 参考色谱条件
A.4.1　 色谱柱：AQ-C18色谱柱，4.6 mm×250 mm，粒径5 μm或等效色谱柱。
A.4.2　 检测波长：254 nm。
A.4.3　 流速：1.0 mL/min。
A.4.4　 进样量：20 μL。
A.4.5　 柱温：30 ℃。
A.4.6　 流动相：水:乙腈=98:2。
A.5　 分析步骤
A.5.1　 标准溶液的配制
称取L-麦角硫因标准品10 mg（精确至0.1 mg）于100 mL容量瓶中，加水溶解并定容至刻度，混匀，得到100 μg/mL 的标准品储备液。分别取储备液2 mL、4 mL、6 mL和8 mL加入到10 mL容量瓶中，加水稀释并定容至刻度，得到浓度分别为20 mg/L、40 mg/L、60 mg/L和80 mg/L的标准品溶液，将标准品溶液和储备液分别用0.22 μm水系滤膜过滤，即得L-麦角硫因系列标准品溶液。
A.5.2　 试样溶液的制备
称取L-麦角硫因试样10 mg（精确至0.1 mg）于100 mL容量瓶中，加水溶解并定容至刻度，混匀，得到L-麦角硫因试样溶液。取试样溶液0.5 mL加入到10 mL容量瓶中，加水稀释并定容至刻度，混匀，0.22μm水系滤膜过滤，即得待测溶液，平行制备两份。
A.5.3　 测定
分别取系列标准品溶液20 μL进样，绘制标准曲线。取L-麦角硫因待测溶液20 μL进样，根据标准曲线计算试样中L-麦角硫因含量。
A.6　 结果计算
样品中L-麦角硫因的含量按式（A.1）计算，计算结果保留小数点后两位有效数字：
..........................（A.1）
式中：
X ——L-麦角硫因的含量，单位为克每百克（g/100 g）；
——根据标准曲线计算出的试样溶液中L-麦角硫因的浓度，单位为毫克每毫升（mg/mL）；
——试样质量，单位为毫克（mg）；
——试样溶解后定容体积，单位为升（L）；
——试样干燥失重，单位为克每百克（g/100 g）。
A.7　 检出限和定量限
当称样量为100 mg，定容体积为100 mL时，本方法检出限为10 μg/100 mg, 定量限为30 μg/100mg。
A.8　 精密度
在重复性条件下获得的两次独立测定结果的绝对差值不得超过算术平均值的2%。
A.9　 液相色谱图
L-麦角硫因的液相色谱图见图A.1。
[image: ]
图A.1  L-麦角硫因标准溶液液相图谱（浓度0.1 mg/mL，保留时间3.600 min）


附　录　B 
（规范性）
考马斯亮蓝法残留测定蛋白含量
B.1　 原理
蛋白质与考马斯亮蓝G250在酸性溶液中结合，使染料的最大吸收峰由465 nm变为595 nm。在一定浓度范围内，稳定的染料-蛋白复合物的吸光度与蛋白质含量成正比。向样品中添加标准蛋白，绘制标准曲线，根据标准曲线与横坐标的交点计算样品中的蛋白质含量。
B.2　 试剂和材料
B.2.1　 所用试剂应为分析纯，水应为GB/T 6682规定的一级水。
B.2.2　 标准蛋白：牛血清白蛋白（bovine serum albumin，BSA），纯度≥99%。
B.2.3　 0.1 g/L考马斯亮蓝G-250溶液：称取50.0 mg考马斯亮蓝G-250，溶于25 mL 90%乙醇中，加入50 mL磷酸（85%），加水定容至500 mL（或使用市售等同物）。
B.2.4　 2 mg/mL BSA储备液：称取20.0 mg BSA，加水定容至10 mL。
B.2.5　 100 μg/mL BSA工作液：移取500 μL 2 mg/mL的BSA储备液，加水定容至10 mL。
B.2.6　 1.5 mg/mL脱氧胆酸钠溶液：称取15.0 mg 脱氧胆酸钠，加水定容至10 mL。
B.2.7　 720 mg/mL三氯乙酸溶液：称取7.2 g 三氯乙酸，加水定容至10 mL。
B.3　 仪器与设备
B.3.1　 电子天平感量应为0.1 g和0.0001 g。
B.3.2　 酶标仪应可检测595 nm吸光度值。
B.3.3　 低温高速离心机。
B.4　 分析步骤
B.4.1　 试样前处理
B.4.1.1　 对检测方法无干扰的中性样品，不需要进行前处理，直接按B.4.2进行测定。
B.4.1.2　 对检测方法有干扰的样品：称取2.0 g样品（精确至0.0001 g），加水定容至10 mL，混匀，得到样品溶液。吸取10 mL样品溶液，加入1 mL 1.5 mg/mL的脱氧胆酸钠溶液，涡旋混匀，室温静置10 min。加入1 mL 720 mg/mL的三氯乙酸溶液，涡旋混匀，于4 ℃、12 000 r/min离心20 min。弃去上清液，加入10 mL去离子水复溶沉淀物。
注：根据实际情况可适当调整样品量。
B.4.2　 待测溶液的制备
按表B.1在96孔板中依次加入样品溶液、水、BSA工作液和考马斯亮蓝G-250溶液，其中BSA的终浓度分别为0 mg/L、2.50 mg/L、5.00 mg/L、10.0 mg/L、15.0 mg/L和20.0 mg/L。混匀，室温下静置5 min。
注：可根据实际情况调整BSA终浓度。
表B.1  待测溶液制备
	溶液
	BSA蛋白浓度/（mg/L）
	样品溶液/μL
	水/μL
	BSA工作液/μL
	考马斯亮蓝G-250溶液/μL

	空白对照
	0
	0
	100
	0
	100

	混合溶液0
	0
	80
	20
	0
	100

	混合溶液1
	2.50
	80
	17.5
	2.5
	100

	混合溶液2
	5.00
	80
	15
	5
	100

	混合溶液3
	10.0
	80
	10
	10
	100

	混合溶液4
	15.0
	80
	5
	15
	100

	混合溶液5
	20.0
	80
	0
	20
	100



B.4.3　 测定
以水作为空白对照，采用酶标仪在595 nm波长下测定混合溶液的吸光度值。空白对照及所有样品均做三个平行测定。
以混合溶液的吸光度值减去空白对照吸光度值的平均值，得到校准吸光度值。以校准吸光度值为纵坐标，BSA浓度为横坐标，绘制通过横坐标X轴负半轴的标准曲线。
B.5　 结果计算
绘制标准曲线，计算标准曲线与横坐标X轴负半轴的交点数值。样品中的蛋白含量按公式（B.1）计算：
..........................（B.1）
式中：
X ——样品中蛋白含量，单位为毫克每千克（mg/kg）；
——标准曲线与横坐标 X 轴负半轴交点对应的浓度值，单位为微克每毫升（μg/mL）；
——样品溶液的定容体积，单位为毫升（mL）；
——稀释因子（若实验中样品未稀释，F=1）
——样品的质量，单位为克（g）。
注1：含量大于10 mg/kg，结果保留有效位数3位；含量小于10 mg/kg，结果保留至小数点后2位。
注2：如果C值为0，则样品中不含有蛋白残留。如果C为正值，则实验失败，需要查找原因，重新检测。
B.6　 检出限和定量限
检出限应为8.50 mg/kg，定量限应为25.0 mg/kg。
B.7　 结果表述
如待测样品中蛋白含量小于检出限，应表述为“未检出”。
如待测样品中蛋白含量大于或等于检出限但小于定量限，应表述为“定性检出”。
如待测样品中蛋白含量等于或高于定量限，应表述为“XX mg/kg”。


附　录　C 
（规范性）
液相色谱法检测苯甲醛含量
C.1　 原理
试样用40%乙腈水溶解，采用高效液相色谱法检测试样中苯甲醛的含量，紫外检测器检测，保留时间定性，外标法定量。
C.2　 试剂和材料
C.2.1　 所用试剂应为分析纯，水应为GB/T 6682规定的一级水。
C.2.2　 乙腈应为色谱纯。
C.2.3　 苯甲醛对照品（CAS号：100-52-7）纯度应≥99%。
C.3　 仪器与设备
C.3.1　 电子天平感量应为0.1 g。
C.3.2　 高效液相色谱仪应配备紫外检测器。
C.4　 参考色谱条件
C.4.1　 色谱柱：C18柱，250mm×4.6mm，5μm或等效色谱柱。
C.4.2　 流动相：乙腈:水=40:60(v/v)。
C.4.3　 柱温：30℃。
C.4.4　 流速：1mL/min。
C.4.5　 进样量：20μL。
C.4.6　 运行时间：20min。
C.4.7　 波长：248nm。
C.5　 分析步骤
C.5.1　 标准溶液制备
C.5.1.1　 称取16mg（精确至0.1 mg）苯甲醛对照品，置100 mL容量瓶中，用流动相（C.4.3）稀释后定容，摇匀，得到苯甲醛浓度0.16 mg/mL苯甲醛标准储备液。
C.5.1.2　 移取1.0 mL苯甲醛标准储备液，置100 mL容量瓶中，用流动相（C.4.3）稀释后定容，摇匀，得到浓度为0.0016 mg/mL 苯甲醛标准溶液。
C.5.2　 试样溶液的制备
称取约50 mg（精确至0.1 mg）试样，加入到25 mL容量瓶中，加流动相（C.4.3）至容量瓶刻度线约2 cm以下，振荡溶解，然后加流动相（C.4.3）定容至刻度，配制成2 mg/mL的试样溶液。相同试样做两个平行实验。
C.6　 测定
按照表C.1的序列，依次将待测溶液注入高效液相色谱仪进行测定，按外标法计算苯甲醛的含量。
表C.1  测试序列
	测试顺序
	待测溶液

	1
	流动相（C.4.3）

	2
	苯甲醛标准溶液（C.4.1）

	3
	待测试样溶液（C.4.2）



C.7　 结果计算
苯甲醛含量的质量分数按式（C.1）计算：
..........................（B.1）
式中：
X ——样品中蛋白含量，单位为毫克每千克（mg/kg）；
——试样溶液中苯甲醛的峰面积；
——苯甲醛标准溶液中苯甲醛峰面积的平均值；
——试样的质量，单位为毫克（mg）；
——苯甲醛对照品的质量，单位为毫克（mg）；
——苯甲醛对照品的纯度，单位为百分比（%）；
——试样的定容体积，单位为毫升（mL）；
——苯甲醛对照品的定容体积，单位为毫升（mL）。
注：以重复性条件下获得的两次独立测定结果的算术平均值表示，结果保留两位有效数字。
C.8　 检出限和定量限
当取样量为50mg，定容量为25mL时，检出限应为0.0003 g/100 g，定量限应为 0.0009g/100g。
C.9　 精密度
在重复性条件下获得的两次独立测定结果的绝对差值不应超过算术平均值的10%。
C.10　 液相色谱图
苯甲醛标准溶液参考液相色谱图见图C.1。


[image: ]
图C.1  苯甲醛标准溶液参考液相色谱图（0.0016 mg/mL）
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