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	《保健食品中吡啶甲酸铬的测定》国家标准（征求意见稿）编制说明
	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
	（二）主要工作过程
	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
	2023年11月～2024年1月，开展实验室内方法验证的工作。
	2024年1月，开展新修订保健食品中吡啶甲酸铬测定方法的实验室间方法验证工作。
	2024年2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/T1.1-2020《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。
	本方法的主要参数、公式、性能要求等主要依据GB/T 1.1-2020《标准化工作导则》和GB/T 2
	标准修订符合我国国情，方法满足片剂、胶囊、口服液剂型的保健食品中添加的吡啶甲酸铬测定，具有普遍适用性
	（二）主要修订内容
	1.标准名称
	《保健食品中吡啶甲酸铬的测定》。
	2.适用范围
	删除了原标准GB/T 5009.195-2003中关于检出限和线性范围的内容，适用范围增加了口服液样
	本文件规定了保健食品中吡啶甲酸铬含量的高效液相色谱测定方法。
	本文件适用于作为功效成分添加于片剂、胶囊、口服液等试样类型中吡啶甲酸铬含量的测定。
	3.色谱参考条件
	为满足市售各种基质保健食品中吡啶甲酸铬检测分离度、灵敏度、定性确证等要求，对原标准的流动相种类、流速
	a）色谱柱：C18柱（粒径5.0 μm，4.6 mm×250 mm），或相当者；
	b）流动相A：乙腈（3.1.2）；流动相B：磷酸二氢钾溶液（10 mmol/L，含磷酸0.1%）（3
	c）流速：0.8 mL/min；
	d）柱温：30 ˚C；
	e）进样体积：10 μL；
	f）检测波长：264 nm。
	g）梯度洗脱条件，见表1。
	表1 梯度洗脱条件
	三、试验验证的分析
	方法重现性：方法验证基础上，起草工作组组织实验室间比对，结果符合验证比对要求。 具体方法验证和实验室
	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
	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 5009.195-2003废止。   
	附件：方法学验证报告
	附件
	保健食品中吡啶甲酸铬的测定
	方法学验证
	1.特异性

	选择口服液、硬胶囊、片剂、软胶囊空白样品与吡啶甲酸铬标准溶液进行比对。空白试剂及空白样品的色谱图显示
	图3 空白试剂
	图7 软胶囊空白样
	图8 吡啶甲酸铬标准溶液色谱图（10 μg/mL）
	2.前处理方法的优化

	吡啶甲酸铬是被允许添加到保健食品中的一种功效成分，容易被人体吸收，具有调节血糖，辅助降血糖功效。吡啶
	根据《营养素补充剂申报与审评规定（试行）》中规定，三价铬（Cr3+）的日摄入量范围为15μg~150
	部分胶囊和片剂样品的提取液经离心后，过滤阻力较大，难过滤，可选择材质为尼龙的0.45 μm有机系滤头
	3.检出限和定量限

	选择口服液、硬胶囊、片剂、软胶囊空白样品，口服液空白样称取1g，硬胶囊、片剂、软胶囊空白样品分别称取
	表1 吡啶甲酸铬方法检出限验证估算结果
	样品基质（剂型）
	称样量（g）
	定容体积（mL）
	最低检出浓度（mg/100g）
	信噪比
	（S/N）
	口服液
	1
	20
	1.0 
	8.3
	硬胶囊
	0.5
	20
	2.0 
	5.6
	片剂
	0.5
	20
	2.0 
	6.2
	软胶囊
	0.5
	20
	2.0 
	7.1
	3.2 定量限
	选择口服液、硬胶囊、片剂、软胶囊空白样品，口服液空白样称取1 g，硬胶囊、片剂、软胶囊空白样品分别称
	表2 吡啶甲酸铬方法定量限验证估算结果
	样品基质（剂型）
	称样量（g）
	定容体积（mL）
	最低检出浓度（mg/100g）
	信噪比
	（S/N）
	口服液
	1
	20
	2.0 
	26.3
	硬胶囊
	0.5
	20
	4.0 
	18.2
	片剂
	0.5
	20
	4.0 
	20.1
	软胶囊
	0.5
	20
	4.0 
	22.4
	4.测定范围
	5.正确度和重复性

	选择口服液、硬胶囊、片剂、软胶囊空白样品，口服液空白样称取1g，硬胶囊、片剂、软胶囊空白样品分别称取
	表3 正确度与重复性精密度结果
	剂型
	添加水平（mg/100g）
	平均回收率（%）
	重复性精密度RSD（%）
	口服液
	2.0
	93.1
	2.3
	4.0
	95.8
	3.2
	20.0
	97.3
	1.9
	硬胶囊
	4.0
	90.5
	1.5
	50.0
	94.1
	1.6
	200.0
	98.1
	1.9
	片剂
	4.0
	90.5
	1.4
	50.0
	94.2
	2.1
	200.0
	96.5
	1.7
	软胶囊
	4.0
	91.4
	2.7
	50.0
	92.1
	1.9
	200.0
	97.5
	2.3
	6.中间精密度

	选择口服液、硬胶囊、片剂、软胶囊样品，其中口服液样品采用空白样品添加方法，添加浓度为10.0 mg/
	表4 中间精密度试验结果
	剂型
	样品含量（mg/100g）
	6次检测含量（mg/100g）
	平均含量（mg/100g）
	精密度
	RSD（%）
	口服液
	10.0
	9.23、9.52、8.93、9.34、9.06、8.75
	9.11
	3.6
	8.84、9.17、8.96、9.44、9.67、8.58
	9.31、9.02、8.73、9.65、8.84、8.92
	硬胶囊
	50.0
	53.7、49.3、55.2、57.8、55.3、57.0
	55.9
	3.6
	55.4、56.0、55.3、57.5、57.3、56.8
	57.3、55.0、56.8、55.5、56.2、58.1
	片剂
	40.0
	46.7、47.3、45.2、48.4、47.8、49.1
	47.7
	2.9
	48.2、46.6、49.5、46.7、46.3、45.7
	47.5、48.1、47.7、49.3、50.3、48.6
	软胶囊
	50.0
	52.1、54.8、55.3、54.9、56.5、53.6
	55.7
	2.7
	56.4、55.8、57.1、56.3、57.0、54.2
	54.4、56.7、58.5、57.5、53.8、56.1
	7.再现性（实验室间方法验证）

	本方法经过中国海关科学技术研究中心、广东产品质量监督检验研究院、南京食品药品监督检验院、北京疾病预防
	表5 实际样品实验室间比对结果
	编号
	吡啶甲酸铬含量（mg/100 g）
	Lab1
	Lab2
	Lab3
	Lab4
	Lab5
	RSD
	（%）
	软胶囊
	BD-01S
	83.4
	92.9
	64.8（离群值）
	95.9
	95.9
	6.43 
	硬胶囊
	BD-02S
	69.9
	69.1
	72.1
	81.4
	82.9
	8.75 
	片剂
	BD-03S
	165.3
	162
	159.3
	181.37
	203（离群值）
	5.92 

