
《保健食品中肌醇的测定》国家标准修订编

制说明（征求意见稿）

一、工作简况

（一）任务来源

根据《国家标准化管理委员会关于下达 2023年第二批推荐性国

家标准计划及相关标准外文版计划的通知》（国标委发〔2023〕37

号），《保健食品中肌醇的测定》（计划号 20230866-T-424）列入修

订计划，由全国特殊食品标准化技术委员会归口，由中国食品发酵工

业研究院等单位共同完成起草修订工作。

（二）主要工作过程

起草阶段

2023年 8月~2023年 10月，成立标准修订组，确定标准制修订

方案和工作计划，并开展了方法学验证。

2023年 11月，全国特殊食品标准化技术委员会在北京召开《14

项保健食品分析方法标准启动会》修订工作启动会，会上讨论了《保

健食品中肌醇的测定》的修订方案。

2023年 11月~2024年 1月，起草组各单位根据《保健食品中肌

醇的测定》标准修订方案开展实验室内方法验证的工作。

2024年 1 月，全国特殊食品标准化技术委员会组织各参与单位

开展新修订保健食品中肌醇测定方法的实验室间方法验证工作。

2024年 1 月，起草工作组在前期工作基础上形成标准征求意见



稿。

二、国家标准编制原则、主要内容及其确定依据

（一）标准编制原则

本标准是根据 GB/T1.1-2009《标准化工作导则第 1部分：标准的

结构与编写规则》进行编写。

（二）标准主要内容及其确定依据

1、气相色谱法

1.1试样制备

根据市场调查，目前保健食品中添加肌醇的剂型包括：功能性饮

料、片剂、口服液、胶囊等剂型，本方法根据不同的剂型分别规定了

试样制备方法。

1.2试样的提取

为选择合适的提取溶剂，选取多元维生素片、红牛维生素功能饮

料、东鹏特饮维生素功能饮料为研究对象，考察不同溶剂（水、乙醇、

40%乙醇溶液、50%乙醇溶液、60%乙醇溶液、70%乙醇溶液、80%

乙醇溶液、95%乙醇）对目标物的提取效果。结果表明，70%乙醇水

溶液对含目标物样品的提取效果最佳。

为选择合适的提取方式，实验选取多元维生素片、东鹏特饮维生

素功能饮料为研究对象，考察振荡提取（提取时间 10min、20min、

30min、1h)和超声提取（超声时间 10min、20min、30min、1h）的提

取效果。结果表明，超声提取 20min的提取效果最佳。

含蛋白样品，我们参照 GB 5009.270-2023《食品安全国家标准 食



品中肌醇的测定》采用乙醇沉淀的方法去除蛋白干扰。含蛋白固体试

样：称取混合均匀的固体试样 1 g（精确至 1 mg）于 50mL刻度管中，

加入 6 mL 40℃~45℃的温水溶解，超声提取 10 min，用 95%乙醇定

容至 25mL，混匀，静置沉淀 20min，9500r/min离心 5min，取 5.0mL

上清液待干燥。含蛋白液体试样：称取混合均匀的液体试样 10mL于

50mL 刻度管中，加入 95%乙醇至 50mL，混匀，超声提取 20min，

9500r/min离心 5min，取 5.0mL上清液待干燥。

软胶囊等含油试样由于含油大量脂肪酸影响目标物的提取，实验

选取添加肌醇（添加浓度 50mg/100g）的软胶囊样品为研究对象，考

察石油醚除脂和正己烷除脂两种方式下提取效果。结果表明，正己烷

除脂的效果更好。后续实验，含油样品采用正己烷除脂。

1.3干燥条件的选择

配制 1mg/mL的肌醇溶液，分别于 60℃、70℃、80℃旋蒸和 60℃、

70℃、80℃氮吹，后进行衍生、测定，每个处理三个平行。结果表明，

80℃旋蒸时，标液响应最高，因此选择干燥选择 80℃旋蒸。

1.4衍生条件的优化

配制 1mg/mL的肌醇溶液，旋蒸干燥后，加入 5mL硅烷化试剂，

分别置于 60℃、70℃、80℃、90℃水浴加热 10min，每个处理三个平

行，结果见图 5-1。称取混合均匀的东鹏试样 10mL于 50mL刻度管

中，加入 70%乙醇至 50mL，混匀，超声提取 10min，9500r/min离心

5min，取 5.0mL上清液待干燥；加衍生试剂后分别于 60℃、70℃、

80℃、90℃水浴加热 10min，每个处理 3个平行。结果表明，水浴温



度为 80℃时，衍生效果最好。后续实验，衍生时水浴温度设定为 80℃。

配制 1mg/mL的肌醇溶液，旋蒸干燥后，加入 5mL硅烷化试剂，

在 80℃水浴下，分别加热 10min，20min，30min，60min，90min，

每个处理三个平行。结果表明，水浴温度为 80℃时，衍生时间为 20min

时肌醇响应最高。称取混合均匀的东鹏试样 10mL于 50mL刻度管中，

加入 70%乙醇至 50mL，混匀，超声提取 10min，9500r/min离心 5min，

取 5.0mL 上清液待干燥；加衍生试剂后在 80℃水浴下，分别加热

10min，20min，30min，60min，90min，每个处理三个平行。结果表

明，水浴温度为 80℃时，衍生时间为 20min时即可衍生完全。后续

实验，衍生时间设定为 20min。

配制 1mg/mL的肌醇溶液，旋蒸干燥后，分别加入 5mL、8mL、

10mL硅烷化试剂，于 80℃水浴加热 20min，每个处理三个平行。结

果表明，5mL衍生液即可达到良好的衍生效果。后续硅烷化试剂用量

设定为 5mL。

配制 1mg/mL的肌醇溶液，选择干燥后，加入 5mL硅烷化试剂，

于 80℃水浴加热 20min，冷却后不加水、加 5mL、10mL水，每个处

理三个平行。结果表明，不加水时肌醇标液响应最高，后续实验冷却

至室温后不加水。

1.5仪器条件

仪器条件参照 GB 5009.270-2023《食品安全国家标准 食品中肌

醇的测定》第一法 气相色谱法，优化仪器条件。

1.6线性范围的选择



考虑到部分产品肌醇添加量较低，将线性范围修订为：

0.05mg~10.0mg。

同时为了防止部分肌醇含量较高或较低试样的测定浓度超出曲

线范围，增加“注：可根据试样中组分的含量，适当增加或减少稀释

倍数f，使组分浓度处于标准曲线测定范围内”。

1.7计算公式的修订

修订后计算公式如下：
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式中：

X—试样中肌醇的含量，固体试样单位为毫克每百克（mg/100 g），

液体试样单位为毫克每百毫升（mg/100mL）；

Cx—由标准曲线得到的试样测定液中肌醇的含量，单位为毫克

（mg）；

V2—提取液体积，单位为毫升（mL）；

m—试样量，单位为克或毫升（g或mL）；

V1—干燥试液体积（mL）；

f—试样制备过程中的稀释倍数；

100—换算系数。

计算结果保留3位有效数字。

（5）检出限和定量限的修订

经过实验确定了方法的检出限和定量限为：液体试样，当试样量

为 10mL 时，试样中肌醇的检出限为 2 mg/100mL、定量限为 5



mg/100mL；固体试样、含油试样，当试样量为 1.0g时，试样中肌醇

的检出限为 5 mg/100g、定量限为 10mg/100g。

2、确证法 液相色谱-串联质谱法

此方法主要用于定性测定，也可以用于浓度较低的肌醇含量测定。

2.1提取溶剂的选择

由于肌醇是一种水溶性维生素，可以用水直接提取。参考

ISO-20637-2015、SNT5147-2019以及其他文献，选择室温水和 40 ℃

左右温水为提取剂，分别在 1 g咀嚼片空白样品中加入 50 μg/mL肌

醇标准品，分别加入 50 mL室温水和 40 ℃左右温水，涡旋震荡、超

声提取后测定。室温水和 40 ℃左右温水提取肌醇测定结果差异不大，

考虑到操作简便性将提取剂确定为室温水。

2.2仪器测定条件的选择和优化

质谱条件的优化：

肌醇含有 6个羟基，易形成［M-H］-母离子，使用 ESI负离子

模式。将 1. 0 μg /mL 的肌醇标准溶液直接注入三重四极杆质谱仪，

通过质谱自动优化 MS /MS 采集参数和特征碎片离子。

色谱柱的选择：

考察了肌醇在ACQUITY UPLC BEH C18 色谱柱（1.7 μm, 2.1 mm

×100 mm） 和 Polans 3 Amide-C18色谱柱（3 μm,150×3.0 mm）的保

留效果，结果见图 1，肌醇在 BEH C18 色谱柱上基本无保留，在

Amide-C18 色谱柱中却能很好地保留，且峰型良好，因此，后续试验

选用 Polans 3 Amide-C18色谱柱。



流动相条件的选择：

本方法比较了甲醇-0.2%乙酸水、甲醇-水、乙腈-水、乙腈-0.1%

氨水四种流动相体系，其中甲醇-0.2%乙酸水作为流动相时肌醇峰型

较好且响应明显优于其他三种流动相体系，故本方法采用甲醇-0.2%

乙酸水作为流动相。进一步对比了不同体积比甲醇-0.2%乙酸水对应

的肌醇响应强度，随着乙酸水比例的增加，响应逐渐增强，最终确定

甲醇-0.2%乙酸水体积比为 2+98.

柱温的选择：

分别比较了柱温为 30 ℃、35 ℃、40 ℃时肌醇的响应强度，随着

温度的增加，肌醇的响应略有降低，但整体差异不大，最终选择柱温

为 30 ℃。

三、试验验证的分析

（一）试验验证的分析

1、气相色谱法

方法线性关系：以肌醇为定量外标，在0.05~10.0 mg浓度范围内，

相关系数R2大于0.999，线性关系良好。选择功能性饮料（红牛、东

鹏特饮）、口服液、果汁、营养快线（含蛋白饮料）等液体试样空白

样品，分别加入5mg/100mL（LOQ）、25mg/100mL（5LOQ）、

50mg/100mL（10LOQ）肌醇标准品，选择片剂、软胶囊空白样品，

分别加入10mg/100g（LOQ）、50mg/100g（5LOQ）、100mg/100g（10LOQ）

肌醇标准品，每个添加六个平行。结果显示：实验室内样品的平均加

标回收率在85.0 %～109.6 %之间，相对偏差在0.624%~4.92%之间。



2、确证法 液相色谱-串联质谱法

在最优实验条件下，选取片剂、硬胶囊、咀嚼片、含片、泡腾片

5种空白样品，分别添加 0.4 g/100g、 0.8 g/100g、1.2 g/100g肌醇标

准品。在不同加标水平下肌醇的回收率范围为 89.2% ~ 110. 6% ，

RSD 为 0.5% ~ 4.2% 。液体试样：当试样量为 1 mL时，定容体积为

100 mL时，试样中肌醇的检出限为 0.2 mg/100 mL,定量限为 0.5

mg/100 mL；固体试样：当试样量为 1.0 g时，定容体积为 50 mL时，

试样中肌醇的检出限为 0.1 mg/100 g，定量限为 0.25 mg/100 g。

方法验证基础上，起草工作组组织4家实验室进行验证，结果符

合验证比对要求。

具体方法验证和实验室比对情况见附件。

四、与国际、国外同类标准技术内容的对比情况

无。

五、以国际标准为基础的起草情况

本标准没有采用国际标准。

六、与有关法律、行政法规及相关标准的关系

本标准与现行法律、法规和强制性国家标准协调一致。

七、重大分歧意见的处理经过和依据

本标准制定过程中无重大分歧意见。

八、涉及专利的有关说明

本标准不涉及专利。

九、实施国家标准的要求，以及组织措施、技术措施、



过渡期和实施日期的建议等措施建议

建议本标准发布 6 个月后实施，由归口单位组织行业相关单位

积极开展宣贯工作。

十、 其他应当说明的事项

本标准发布实施后，GB/T 5009.196-2003废止。

附件：方法学验证报告



附件

保健食品中肌醇的测定方法学验证

一、实验室内方法验证

（一）气相色谱法

1.特异性

选择功能性饮料、片剂、口服液等空白样品与肌醇标准进行比对，

结果显示肌醇保留时间为 10.868min，空白辅料中无色谱峰对肌醇检

测造成干扰，具体见图 1。
数据文件名:HNCK.gcd
样品名:HNCK
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图 1-1 功能性饮料（红牛）空白样品数据文件名:DPCK.gcd
样品名:DPCK
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图 1-2 功能性饮料（东鹏特饮）空白样品

数据文件名:VBCK.gcd
样品名:VBCK
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图 1-3 片剂空白样品数据文件名:Y-BLANK-1.gcd
样品名:Y-BLANK-1
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图 1-4 软胶囊空白样品数据文件名:JYH-BLANK-1.gcd
样品名:JYH-BLANK-1
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图 1-5 口服液空白样品
数据文件名:1mg-2.gcd
样品名:1mg-2
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图 1-6 肌醇标准溶液

2、前处理条件条件的选择和优化

2.1提取溶剂的选择

为选择合适的提取溶剂，选取多元维生素片、红牛维生素功能饮

料、东鹏特饮维生素功能饮料为研究对象，考察不同溶剂（水、乙醇、

40%乙醇溶液、50%乙醇溶液、60%乙醇溶液、70%乙醇溶液、80%

乙醇溶液、95%乙醇）对目标物的提取效果。结果见图 2，由实验结

果可知，70%乙醇水溶液对含目标物样品的提取效果最佳。



图 2-1 不同溶剂对多元维生素片中肌醇的提取效果

图 2-2 不同溶剂对红牛维生素饮料中肌醇的提取效果



图 2-3 不同溶剂对东鹏特饮维生素饮料中肌醇的提取效果

2.2提取方式的选择

为选择合适的提取方式，实验选取多元维生素片、东鹏特饮维生

素功能饮料为研究对象，考察振荡提取（提取时间 10min、20min、

30min、1h)和超声提取（超声时间 10min、20min、30min、1h）的提

取效果。结果见图 3，由实验结果可知，超声提取 20min的提取效果

最佳。

图 3-1 不同提取方式对多元维生素片中肌醇的提取效果



图 3-2 不同提取方式对东鹏特饮维生素饮料中肌醇的提取效果

2.3固体试样前处理方式的确定

在做阳性样品测定时，我们发现片剂样品按照“称取混合均匀的

固体试样 1 g于 50mL刻度管中，加入 10 mL 70%乙醇，超声提取 20

min，9500r/min离心 5min，取 2.0mL上清液待干燥”处理时回收率

只有 80%左右。我们参照 GB 5009.270-2023《食品安全国家标准 食

品中肌醇的测定》固体样品前处理方法“称取混合均匀的固体试样 1

g（精确至 1 mg）于 50mL刻度管中，加入 6 mL 40℃~45℃的温水溶

解，超声提取10 min，用95%乙醇定容至25mL，混匀，静置沉淀20min，

9500 r/min离心 5min，取 5.0mL上清液待干燥”处理样品时，片剂样

品回收率达 90%以上，因此固体样品前处理方式参照 GB

5009.270-2023。

2.4含油试样除脂方式的选择

软胶囊等含油试样由于含油大量脂肪酸影响目标物的提取，实验

选取添加肌醇（添加浓度 50mg/100g）的软胶囊样品为研究对象，考



察石油醚除脂和正己烷除脂两种方式下提取效果。结果见图 4，由实

验结果可知，正己烷除脂的效果更好。后续实验，含油样品采用正己

烷除脂。

图 4 除脂方式对肌醇影响

2.5干燥条件的选择

配制 1mg/mL的肌醇溶液，分别于 60℃、70℃、80℃旋蒸和 60℃、

70℃、80℃氮吹，后进行衍生、测定，每个处理三个平行。结果见图

5，80℃旋蒸时，标液响应最高，因此选择干燥选择 80℃旋蒸。



图 5 不同干燥温度对肌醇影响

2.6衍生条件的选择

2.6.1衍生温度的优化

配制 1mg/mL的肌醇溶液，旋蒸干燥后，加入 5mL硅烷化试剂，

分别置于 60℃、70℃、80℃、90℃水浴加热 10min，每个处理三个平

行，结果见图 6-1。称取混合均匀的东鹏试样 10mL于 50mL刻度管

中，加入 70%乙醇至 50mL，混匀，超声提取 10min，9500r/min离心

5min，取 5.0mL上清液待干燥；加衍生试剂后分别于 60℃、70℃、

80℃、90℃水浴加热 10min，每个处理 3个平行，结果见图 6-2。结

果表明，水浴温度为 80℃时，衍生效果最好。后续实验，衍生时水

浴温度设定为 80℃。

图 6-1 衍生温度对肌醇影响（肌醇标液）



图 6-2 衍生温度对肌醇影响（东鹏特饮）

2.6.2衍生时间的优化

配制 1mg/mL的肌醇溶液，旋蒸干燥后，加入 5mL硅烷化试剂，

在 80℃水浴下，分别加热 10min，20min，30min，60min，90min，

每个处理三个平行，结果见图 7-1。

称取混合均匀的东鹏试样 10mL于 50mL刻度管中，加入 70%乙

醇至 50mL，混匀，超声提取 10min，9500r/min离心 5min，取 5.0mL

上清液待干燥；加衍生试剂后在 80℃水浴下，分别加热 10min，20min，

30min，60min，90min，每个处理三个平行，结果见图 7-2。结果表

明，水浴温度为 80℃时，衍生时间为 20min时即可衍生完全。后续

实验，衍生时间设定为 20min。

固体样品衍生时间为 20min时，结果偏低，因此固体样品衍生时

间参照 GB 5009.270-2023设定为 75min。



图 7-1 衍生时间对肌醇影响（肌醇标液）

图 7-2 衍生时间对肌醇影响（东鹏特饮）

2.6.3硅烷化试剂用量的优化

配制 1mg/mL的肌醇溶液，旋蒸干燥后，分别加入 5mL、8mL、

10mL硅烷化试剂，于 80℃水浴加热 20min，每个处理三个平行。结

果如图 8所示，5mL衍生液即可达到良好的衍生效果。后续硅烷化试

剂用量设定为 5mL。



图 8 衍生液用量对肌醇影响

2.6.4冷却后加水量的选择

配制 1mg/mL的肌醇溶液，选择干燥后，加入 5mL硅烷化试剂，

于 80℃水浴加热 20min，冷却后不加水、加 5mL、10mL水，每个处

理三个平行。结果见图 9，不加水时肌醇标液响应最高，后续实验冷

却至室温后不加水。

图 9 冷却后加水量对肌醇影响

3.仪器条件的选择和优化

3.1色谱柱的选择



考察分析了 DB-23、DB-1701、DB-5、HP-5四种不同色谱柱对

检测肌醇的适用性，分析四种色谱柱的色谱图，如图 10所示，其中

涂层为氰丙基-苯基-甲基聚硅氧烷的DB-23色谱柱的目标峰峰形不对

称，呈现前沿峰（图 10-1、10-2）；DB-1701色谱柱的基线出现一定

漂移（图 10-3）。涂层为苯基-甲基聚硅氧烷的 DB-5和 HP-5色谱柱

目标峰前后基线平稳（图 10-4、10-5），峰型对称。综合以上因素，

考虑肌醇衍生后形成的硅烷化产物极性较弱且衍生后由正己烷提取

检测，更适合采用弱极性柱进行分离，因此，推荐苯基-甲基聚硅氧

烷更适合肌醇的测定。色谱柱信息见表 1。
数据文件名:0.08-1.gcd
样品名:0.08-1
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图 10-1 肌醇标准衍生物色谱图 (DB-23)
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图 10-2 肌醇标准衍生物放大色谱图 (DB-23,目标峰峰形不对称，呈现前沿峰)



数据文件名:biao08-1-1701.gcd
样品名:biao08-1
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图 10-3 肌醇标准衍生物色谱图（DB-1701，基线漂移）
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图 10-4 肌醇标准衍生物色谱图(HP-5，目标峰前后基线平稳，峰型对称)
数据文件名:B01.gcd
样品名:B01

0.0 2.5 5.0 7.5 10.0 12.5 15.0 17.5 20.0 22.5 25.0 min

0

25000

50000

75000

100000

125000

uV
FID1 FID1 

图 10-5 肌醇标准衍生物色谱图（DB-5 色谱柱，目标峰前后基线平稳，峰型对称）

表 1 色谱柱信息

色谱柱填料 型号 性质

50%氰丙基-甲基聚硅氧

烷

DB-23，60m×250μm×0.25μm 强极性

14%氰丙基-苯基-甲基聚

硅氧烷

DB-1701，30m×250μm×

0.25μm

低/中等极性



5%苯基-甲基聚硅氧烷 DB-5，60m×250μm×0.25μm 弱极性

5%苯基-甲基聚硅氧烷 HP-5，30m×230μm×0.25μm 弱极性

3.2最终确定的仪器条件

检测器：FID；

色谱柱：石英毛细管柱（5%苯基-甲基聚硅氧烷，柱长 30 m，内

径 0.25 mm，膜厚 0.25 µm）；或同等性能的色谱柱；

进样口温度：260 ℃；

检测器温度：300 ℃；

分流比：建议分流比 10：1，可根据实际情况调整；

进样量：1.0 µL；

载气：高纯氮气；

载气流速：1 mL/min；

氢气流量：40 mL/min；

空气流量：400 mL/min。

程序升温见表2。

表2 程序升温

升温速率，℃/ min 温度，℃ 保持时间，min

--- 160 3

10 240 5

20 280 8

4、检出限

检出限估值：采用信噪比法估计方法检出限：向空白样品基质添



加目标分析物，信噪比为 3时的添加浓度作为估算检出限。结果见表

3。
表 3 肌醇分析方法检出限验证估算结果

信噪比（S：N=3：1）

样品基质（剂型） 取样量 最低检出浓度

功能性饮料（红牛） 10.0mL 2mg/100mL

功能性饮料（东鹏特饮） 10.0mL 2mg/100mL

片剂 1.0g 5mg/100g

软胶囊 1.0g 5mg/100g

口服液 10.0mL 2mg/100mL

测定：选取空白样品基质至少 20个平行样，分别添加估算检出

限浓度的目标分析物，如目标分析物的检出概率不低于 95%，则定为

检出限。结果见表 4。
表 4 方法检出限验证结果

样品基质（剂型） 目标分析物检出数量 目标分析物检出率

功能性饮料（红牛） 20 100%

功能性饮料（东鹏特饮） 20 100%

片剂 20 100%

软胶囊 20 100%

口服液 20 100%

5、定量限

估算：取对照品溶液，逐步稀释成一定的浓度，以信噪比 S:N=10:1

时的浓度作为定量限。

表 5 肌醇分析方法定量限验证估算结果

信噪比（S：N=10：1）

样品基质（剂型） 取样量 最低定量浓度

功能性饮料（红牛） 10.0mL 5mg/100mL

功能性饮料（东鹏特饮） 10.0mL 5mg/100mL

片剂 1.0g 10mg/100g



软胶囊 1.0g 10mg/100g

口服液 10.0mL 5mg/100mL

测定：采用估算定量限浓度水平的有证标准物质/标准样品、质

控样品或标准添加样品进行独立检测，至少检测 6个平行样品。

表 6 肌醇分析方法定量限验证结果

样品名称 本底值
添加定量限浓

度
实测值

回收率

（%）

平均回收

率（%）
RSD（%）

功能性饮

料（红牛）
未检出 5mg/100mL

4.79 95.8

90.6 3.27

4.40 88.0

4.42 88.4

4.45 89.0

4.52 90.4

4.61 92.2

功能性饮

料（东鹏

特饮）

未检出 5mg/100mL

4.89 97.8

92.6 4.59

4.25 85.0

4.67 93.4

4.71 94.2

4.58 91.6

4.69 93.8

片剂 未检出 10mg/100g

9.65 96.5

97.8 0.901

9.85 98.5

9.85 98.5

9.7 97.0

9.75 97.5

9.85 98.5

软胶囊 未检出 10mg/100g

9.40 94.0

93.5 0.940

9.45 94.5

9.25 92.5

9.31 93.1

9.26 92.6

9.43 94.3

口服液 未检出 5mg/100mL

4.82 96.4

96.5 0.6244.86 97.2

4.8 96.0



4.78 95.6

4.83 96.6

4.85 97.0

6、测定范围

采用标准曲线法定量，定量方法标准曲线的线性相关系数应大于

等于 0.99，并具有 6个数据点（不包括 0点）。

表 7 肌醇标准曲线

标准点 1 2 3 4 5 6

质量浓度 mg 0.05 0.1 0.5 2.5 5.0 10.0

峰面积 122148 312792 1621331 3308853 15409806 29488573

曲线方程 Y=2.95546*106X+175849

相关系数（R2） 0.9997

备注：至少 6个点，不强制过 0点；2.5mg、5.0mg和 10.0mg 三个点峰前延，但不影响线性。

0.0 2.5 5.0 7.5 浓度
0

5000000

10000000

15000000

20000000

25000000

30000000
面积

图 11 肌醇标准曲线

7、正确度

选择功能性饮料（红牛、东鹏特饮）、口服液、果汁、营养快线

（含蛋白饮料）等液体试样空白样品，分别加入 5mg/100mL（LOQ）、

25mg/100mL（5LOQ）、50mg/100mL（10LOQ）肌醇标准品，选择



片剂、软胶囊空白样品，分别加入 10mg/100g（LOQ）、50mg/100g

（5LOQ）、100mg/100g（10LOQ）肌醇标准品，每个添加六个平行。

结果显示：实验室内样品的平均加标回收率在 85.0 %～109.6 %之间，

相对偏差在 0.624%~4.92%之间，符合 GB 5009.295-2023《食品安全

国家标准 化学分析方法验证通则》对方法正确度和精密度的要求。

具体结果见表 8。

表 8-1功能性饮料（红牛）空白样品加标回收率

添加水平

（mg/100mL)

测定值

（mg/100mL）

回收率

（%）

平均回收率

（%）

相对标准偏差

（%）

5

4.79 95.8

90.6 3.27

4.40 88.0
4.42 88.4
4.45 89.0
4.52 90.4
4.61 92.2

25

23.8 95.0

96.4 1.12

24.1 96.3
24.1 96.3
24.5 98.0
24.3 97.2
23.9 95.6

50

48.4 96.8

95.2 1.29

47.1 94.2
46.9 93.7
47.6 95.2
48.2 96.4
47.3 94.6

表 8-2 功能性饮料（东鹏特饮）空白样品加标回收率

添加水平

（mg/100mL)

测定值

（mg/100mL）

回收率

（%）

平均回收率

（%）

相对标准偏差

（%）

5

4.89 97.8

92.6 4.59

4.25 85.0
4.67 93.4
4.71 94.2
4.58 91.6
4.69 93.8

25

23.17 92.7

93.0 2.39
22.5 90.2
23.6 94.2
23.4 93.6
24.1 96.4



22.8 91.2

50

47.1 94.2

96.2 1.37

49.0 97.9
47.8 95.6
48.6 97.2
47.8 95.6
48.2 96.4

表 8-3片剂样品加标回收率

添加水平

（mg/100g)

测定值

（mg/100g）

回收率

（%）

平均回收率

（%）

相对标准偏差

（%）

10

9.65 96.5

97.8 0.901

9.85 98.5
9.85 98.5
9.7 97.0
9.75 97.5
9.85 98.5

50

49.8 99.5

98.6 4.92

48.5 96.9
47.9 95.7
46.8 93.5
49.2 98.3
53.8 107.5

100

96.1 96.1

98.1 1.61

97.8 97.8
98.4 98.4
96.5 96.5
100.2 100.2
99.4 99.4

表 8-4软胶囊样品加标回收率

添加水平

（mg/100g)

测定值

（mg/100g）

回收率

（%）

平均回收率

（%）

相对标准偏差

（%）

10

9.40 94.0

93.5 0.940

9.45 94.5
9.25 92.5
9.31 93.1
9.26 92.6
9.43 94.3

50

46.6 93.1

93.0 2.44

45.2 90.3
48.2 96.3
47.1 94.2
46.8 93.6
45.3 90.6

100

91.6 91.6

92.5 1.62

94.5 94.5
90.2 90.2
93.0 93.0
92.6 92.6
93.4 93.4



表 8-5口服液样品加标回收率

添加水平

（mg/100mL)

测定值

（mg/100mL）

回收率

（%）

平均回收率

（%）

相对标准偏差

（%）

5

4.82 96.4

96.5 0.624

4.86 97.2
4.8 96.0
4.78 95.6
4.83 96.6
4.85 97.0

25

24.5 97.8

97.0 0.898

24.3 97.2
24.4 97.8
23.9 95.5
24.2 96.6
24.3 97.0

50

50.6 101.3

99.1 1.447

49.6 99.3
49.8 99.6
49.0 98.0
49.7 99.3
48.6 97.1

表 8-6果汁样品加标回收率

添加水平

（mg/100mL)

测定值

（mg/100mL）

回收率

（%）

平均回收率

（%）

相对标准偏差

（%）

5

5.24 104.8

105.2 2.58

5.48 109.6
5.19 103.8
5.08 101.6
5.23 104.6
5.33 106.6

25

24.8 99.3

97.5 1.97

24.6 98.2
24.9 99.4
23.6 94.4
24.1 96.4
24.3 97.2

50

50.0 100.1

97.7 1.77

48.3 96.6
49.5 99.0
47.8 95.6
48.2 96.4
49.1 98.2



起草阶段征求意见用

29

表 8-7营养快线样品加标回收率

添加水平

（mg/100mL)

测定值

（mg/100mL）

回收率

（%）

平均回收率

（%）

相对标准偏差

（%）

5

5.31 106.2

104.8 1.55

5.22 104.4
5.36 107.2
5.14 102.8
5.21 104.2
5.19 103.8

25

24.5 98.0

97.6 0.816

24.7 99.0
24.3 97.3
24.3 97.0
24.2 96.7
24.4 97.5

50

48.7 97.4

96.8 1.02

48.2 96.4
49.0 98.0
48.5 97.0
48.4 96.7
47.6 95.1

8、稳定性

肌醇标准储备液（1.00 mg/mL）放置 2 ℃-8 ℃冰箱中贮存 1个月

后，与新配制同浓度肌醇标准储备液峰面积无差异。

将前处理好后的待测试样溶液分别放置 0、2、4、6、8小时后进

行测定，含肌醇的功能性饮料、片剂样品的峰面积相对标准偏差低于

2%，含量相对偏差低于 2%，表明试样溶液的稳定性良好。

表 9 样品稳定性测试

样品

类别
时间（h） 0 2 4 6 8 平均值

RSD
（%）

含肌

醇的

功能

性饮

料

峰面积 1183496 1157478 1159410 1153635 1142950 1159394 1.28

含量

（mg/100
mL)

21.7 21.3 21.3 21.2 21.0 21.3 1.29

含肌 峰面积 2616554 2643752 2666430 2652181 2657058 2647195 0.717
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醇的

功能

性饮

料

含量

（mg/100

mL)

19.2 19.4 19.6 19.5 19.5 19.4 0.704

含肌

醇的

片剂

峰面积 81290659 81703383 84440845 82484630 80964076 82176719 1.69

含量

（mg/100g)
2984.9 3000.0 3100.6 3028.8 2973.0 3017.4 1.69

（二）液相色谱-串联质谱法

1. 特异性

选择含片、咀嚼片、泡腾片以及饮料等空白样品与肌醇标准品溶

液进行比对，结果显示肌醇标准溶液保留时间为 1.818 min，空白样

品中无色谱峰对肌醇检测造成干扰，各样品谱图见图 12~图 16。

图 12 肌醇标准品（1 μg/mL）色谱图

图 13 含片空白样品
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图 14 咀嚼片空白样品

图 15 泡腾片空白样品

图 16 饮料空白样品

此外，实际样品中的肌醇能够得到很好的分离，获得较好的峰型，

色谱图见图 17~图 18。
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图 17 012S样品谱图

图 18 03S-2样品谱图

2、方法的线性范围

采用标准曲线定量，定量方法标准曲线的线性相关系数应大于等

于 0.99，并具有 6个数据点（不包括 0点）。

表 10肌醇标准曲线（LS-MS）

标准点 1 2 3 4 5 6

浓度（μg/mL） 0.05 0.1 0.2 0.5 1.0 2.0

峰面积 271.2 500.9 890.8 2150.1 4140.8 7478.2

曲线方程 Y=3711.7X+190.31

相关系数（R2） 0.997

3、方法的检出限和定量限
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检出限估值：采用信噪比法估计方法检出限，向空白样品基质添

加肌醇，信噪比为 3时的添加浓度作为估算检出限，结果见表 11。

表 11 肌醇分析方法检出限估算结果

信噪比（S:N=3：1）

样品基质（剂型） 取样量 最低检出浓度

含片 1.0 g 0.1 mg/100g

咀嚼片 1.0 g 0.1 mg/100g

泡腾片 1.0 g 0.1 mg/100g

片剂 1.0 g 0.1 mg/100g

硬胶囊 1.0 g 0.1 mg/100g

饮料 1.0 mL 0.2 mg/100 mL

测定：选取空白样品基质至少 20个平行样，分别添加估算检出

限浓度的目标分析物，如目标分析物的检出概率不低于 95%，则定为

检出限。结果见表 12。

表 12 方法检出限验证结果

样品基质（剂型） 目标分析物检出数量 目标分析物检出率

含片 20 100%

咀嚼片 20 100%

泡腾片 20 100%

片剂 20 100%

硬胶囊 20 100%



起草阶段征求意见用

34

饮料 20 100%

定量限估值：取对照品溶液，逐步稀释成一定的浓度，以信噪比

S：N=10:1时的浓度作为定量限，结果见表 13。

表 13 肌醇分析方法定量限验证估算结果

信噪比（S:N=10：1）

样品基质（剂型） 取样量 最低检出浓度

含片 1.0 g 0.25 mg/100g

咀嚼片 1.0 g 0.25 mg/100g

泡腾片 1.0 g 0.25 mg/100g

片剂 1.0 g 0.25 mg/100g

硬胶囊 1.0 g 0.25 mg/100g

饮料 1.0 mL 0.5 mg/100 mL

测定：采用估算定量限浓度水平的有证标准物质/标准样品、质

控样品或标准添加品进行独立检测，至少检测 6个平行样品，结果见

表 14。

表 14 肌醇分析方法定量限验证结果

样品名

称
本底值

添加定量

限浓度
实测值

回收率

（%）

平均回

收率

（%）

RSD

（%）

含片 未检出 0.25 0.231 92.4 95.8 3.7
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mg/100g 0.249 99.7

0.229 91.7

0.248 99.3

0.235 94.2

0.244 97.7

咀嚼片 未检出
0.25

mg/100g

0.250 100.1

99.1 1.5

0.244 97.5

0.242 97.0

0.249 99.5

0.250 100.2

0.251 100.4

含片 未检出
0.25

mg/100g

0.241 96.5 100.1 2.6

0.258 103.3

0.250 100.0

0.255 102.1

0.244 97.6

0.253 101.2

片剂 未检出
0.25

mg/100g

0.242 97.0

95.1 3.7

0.233 93.0

0.237 94.9

0.238 95.3

0.225 90.1
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0.251 100.4

硬胶囊 未检出
0.25

mg/100g

0.219 87.6

93.4 4.1

0.239 95.5

0.240 95.8

0.233 93.4

0.226 90.4

0.244 97.7

饮料 未检出

0.5

mg/100

mL

0.516 103.2

98.7 3.7

0.475 95.0

0.479 95.7

0.492 98.4

0.499 99.8

0.498 99.7

4、方法的准确度和精密度（重复性和再现性）

在最优实验条件下，选取片剂、硬胶囊、咀嚼片、含片、泡腾片

5种空白样品，分别添加 0.4 g/100g、 0.8 g/100g、1.2 g/100g肌醇标

准品。选择饮料空白样品，分别添加 0.02 g/100 mL、0.05 g/100 mL、

0.1 g/100 mL肌醇标准品，每个添加 6个平行，计算回收率和相对标

准偏差 ，结果见表 15~表 17。在不同加标水平下肌醇的回收率范围

为 89.2% ~ 110. 6% ，RSD 为 0.5% ~ 4.2% 。

表 15 片剂和硬胶囊样品加标回收率

片剂 硬胶囊

本底 添加 实测 回收 回收率范 RSD 本底 添加 实测 回收 回收率范围 RSD
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g/100g 量

g/100g

值

g/100g

率

%

围

%

% g/100g 量

g/100g

值

g/100g

率

%

% %

/

0.400

0.386 96.4

96.4~104.3 2.9

/

0.400

0.417 104.2

102.1~104.9 0.9

0.400 99.9 0.414 103.5

0.411 102.7 0.414 103.6

0.417 104.3 0.408 102.1

0.413 103.3 0.415 103.8

0.411 102.7 0.419 104.9

0.800

0.779 97.3

97.3~99.6 1.0 0.800

0.825 103.1

101.5~104.0 0.9

0.780 97.5 0.817 102.2

0.793 99.1 0.832 104.0

0.796 99.5 0.812 101.5

0.797 99.6 0.828 103.5

0.789 98.6 0.826 103.3

1.20

1.12 93.3

92.7~95.4 1.1 1.20

1.18 98.2

96.2~99.3 1.1

1.11 92.7 1.19 99.3

1.15 95.4 1.18 98.4

1.11 92.8 1.18 98.6

1.11 92.8 1.18 98.7

1.11 92.9 1.15 96.2

表 16 咀嚼片和含片样品加标回收率

咀嚼片 含片

本底

g/100g

添加

量

g/100g

实测

值

g/100g

回收

率

%

回收率范围

%

RSD

%

本底

g/100g

添加

量

g/100g

实测

值

g/100g

回收

率

%

回收率范围

%

RSD

%

/

0.400

0.421 103.2

102.7~104.1 0.5

/

0.400

0.415 103.7

102.6~105.4 1.0

0.422 103.9 0.416 103.9

0.411 102.7 0.411 102.6

0.415 103.5 0.422 105.4

0.416 104.1 0.418 104.4

0.419 103.7 0.422 105.4

0.800

0.828 103.5

101.0~104.5 1.4 0.800

0.723 90.4

90.4~95.7 2.2
0.808 101.0 0.727 90.8

0.812 101.5 0.727 90.9

0.833 104.1 0.739 92.4
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0.823 102.9 0.744 93.0

0.836 104.5 0.766 95.7

1.200

1.23 102.7

100.3~103.1 1.1 1.200

1.14 94.7

89.2~100.7 4.2

1.24 103.1 1.11 92.1

1.21 100.7 1.21 100.7

1.22 101.9 1.10 91.8

1.23 102.2 1.12 93.1

1.20 100.3 1.07 89.2

表 17 泡腾片和口服液样品加标回收率

泡腾片 口服液

本底

g/100g

添加

量

g/100g

实测

值

g/100g

回

收

率

%

回收率范

围

%

RSD

%

本底

g/100g

添加

量

g/100g

实测

值

g/100g

回收

率

%

回收率范围

%

RSD

%

/

0.400

0.396 99.0

93.0~99.0 2.9

/

0.02

0.0220 110.2

108.7~110.2 0.5

0.373 93.4 0.0219 109.6

0.383 95.8 0.0217 108.7

0.394 98.6 0.0220 109.9

0.395 98.9 0.0218 109.1

0.372 93.0 0.0220 109.9

0.800

0.746 93.2

93.2~99.0 2.4 0.05

0.0540 108.1

108.1~110.1 0.6

0.760 95.0 0.0545 109.0

0.758 94.8 0.0544 108.9

0.756 94.5 0.0550 110.1

0.740 92.6 0.0549 109.7

0.792 99.0 0.0545 109.1

1.200

1.10 91.4

90.7~95.7 1.9 0.10

0.108 108.5

106.6~110.6 1.5
1.09 90.7 0.107 107.0

1.15 95.7 0.107 106.6

1.11 92.5 0.109 109.0
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1.10 92.0 0.110 110.0

1.10 91.4 0.111 110.6

三、再现性（实验室间方法学验证）

本方法经过河北省食品检验研究院、中原食品实验室、江中药业

股份有限公司、广东产品质量监督检验研究院等单位，根据修订方法

进行实验室间方法学验证（包括检出限、定量限、测定范围、正确性

和再现性），测定结果符合要求，实际样品再现性比对结果见表 18。

表 18 再现性验证结果

样品编号

肌醇含量（mg/kg)
RSD(%)Lab 1(气

相)
Lab 1(液

质)
Lab 2（气

相）

Lab 2（液

质）

Lab 3（气

相）

Lab 4（气

相）

1 3100 —— 2906 —— 3186 3177 4.20

2 702.0 685.0 607.5 697.3 704.0 711.7 5.66

3 19.9 18.6 18.3 20.8 20.9 18.9 5.77
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