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	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、软糖、蛋白粉、固体饮料、口服液剂型的保健食品中添加的泛酸钙
	（二）主要修订内容
	1.标准名称：
	将标准名称修订为“保健食品中泛酸的测定”。
	2.适用范围：
	在适用范围中增加了泛酸钠，增加了具体的适用剂型。将标准适用范围修改为：
	3.标准溶液的制备
	4.试样前处理的优化
	5.色谱参考条件
	经多种剂型的比对，现有色谱条件基本能够满足市场销售产品的需求，为了提高检测的灵敏度提高了进样量，具体
	6.线性范围的选择
	7.计算公式的修订
	8.检出限和定量限的修订
	三、试验验证分析
	四、预期经济社会效益
	五、与我国有关法律法规和其他标准的关系
	本标准与现行法律、法规和强制性国家标准协调一致。
	六、国外有关法律、法规和标准情况的说明 
	表1 本标准与国内外法律、法规和标准的关系
	序号
	来源国家或组织
	标准号
	标准名称
	方法名称
	检测范围/适用基质
	1
	AOAC
	992.07
	Pantothenic Acid in Milk-Based Infant Formula Micr
	婴幼儿配方奶粉
	2
	ISO/AOAC
	20639:2015/ 2012.16
	Pantothenic Acid (Vitamin B5) in Infant Formula an
	婴幼儿配方奶粉和成人营养品
	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
	十、  其他应当说明的事项
	附件：方法学验证报告
	附件
	保健食品中泛酸的测定方法学验证
	1、特异性

	图1 三种标准溶液色谱图对比
	为比较泛酸钙和泛酸钠的色谱响应，按照标准中规定的标准曲线配制方案，分别配制泛酸钙标准曲线、泛酸钠标准
	表2 三种标准曲线色谱检测结果
	泛酸钙
	　
	泛酸钠
	　
	等比例混合
	浓度
	峰面积
	斜率
	浓度
	峰面积
	斜率
	浓度
	峰面积
	斜率
	0.974
	22859
	23469.2
	1.025
	25235
	24619.51
	0.9995
	25093
	25105.55
	1.948
	50394
	25869.61
	2.05
	51587
	25164.39
	1.999
	51604
	25814.90
	3.896
	99465
	25530.03
	4.1
	105472
	25724.88
	3.998
	105829
	26470.48
	7.792
	199380
	25587.78
	8.2
	217848
	26566.83
	7.996
	209352
	26182.09
	15.584
	391318
	25110.24
	16.4
	431341
	26301.28
	15.992
	417708
	26119.81
	31.168
	810348
	25999.36
	32.8
	863092
	26313.78
	31.984
	880634
	27533.58
	2）检测方法的特异性
	选择片剂、口服液、凝胶糖果、软胶囊空白与泛酸标准进行比对，结果显示泛酸保留时间为12.584，空白辅
	图2 不同空白辅料的色谱图
	2、前处理方法的比较

	为了更好的比较不同前处理方法对泛酸检测的影响，选择了软胶囊、凝胶糖果、片剂、固体饮料和蛋白粉，对试样
	由于泛酸属于水溶性维生素，采用加水超声提取的方式可以有效的提取试样中的泛酸，故本方法主要考虑了去除影
	针对软胶囊试样，比较了不去除杂质、调节pH=5.0加硫酸锌溶液沉淀杂质和加入淀粉酶酶解后调节pH=5
	图3 软胶囊三种前处理方法的比较
	针对片剂也进行了以上三种除杂的方法，结果见图4，淀粉酶酶解会造成基线波动，其余两种不干扰泛酸测定，但
	图4 片剂三种前处理方法的比较
	针对凝胶糖果也采用了以上三种前处理方法，结果见表5，结果与片剂相同。
	图5 凝胶糖果三种前处理方法的比较
	针对同时含有蛋白质和淀粉的固体饮料粉，选择了四种前处理方法不去除杂质、调节pH=5.0加硫酸锌溶液沉
	图6 固体饮料粉四种前处理方法的比较
	针对蛋白粉类蛋白含量高的样品，采用了不去除杂质、调节pH=5.0加硫酸锌溶液沉淀杂质、加入蛋白酶酶解
	图7 蛋白粉三种前处理方法的比较
	综上所述，采用淀粉酶和蛋白酶酶解均会导致基线干扰，严重者不能有效测定泛酸，不进行除杂可能会导致样品无
	3、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
	表3 保健食品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
	固体饮料
	1g
	0.5 mg/100g
	软胶囊
	1g
	0.5 mg/100g
	蛋白粉
	1g
	0.5 mg/100g
	片剂
	1g
	0.5 mg/100g
	凝胶软糖
	1g
	0.5 mg/100g
	口服液
	1g
	0.5 mg/100g
	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
	表4方法检出限验证结果
	基质
	目标分析物检出数量
	目标分析物检出率
	固体饮料
	20
	100%
	软胶囊
	20
	100%
	蛋白粉
	20
	100%
	片剂
	20
	100%
	凝胶软糖
	20
	100%
	口服液
	20
	100%
	4、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 保健食品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
	固体饮料
	1g
	1.5 mg/100g
	软胶囊
	1g
	1.5 mg/100g
	蛋白粉
	1g
	1.5 mg/100g
	片剂
	1g
	1.5 mg/100g
	凝胶软糖
	1g
	1.5 mg/100g
	口服液
	1g
	1.5 mg/100g
	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
	表6 方法定量限验证结果
	样品名称
	本底值
	添加定量限浓度
	mg/100g
	实测值
	mg/100g
	回收率（％）
	平均回收率（％）
	相对标准偏差RSD%
	固体饮料
	未检出
	1.5
	1.44
	95.9
	95.6
	5.4
	1.31
	87.3
	1.40
	93.1
	1.46
	97.0
	1.54
	103
	1.46
	97.2
	软胶囊
	未检出
	1.5
	1.47
	98.1
	96.8
	3.9
	1.36
	90.8
	1.51
	101
	1.50
	99.9
	1.41
	94.2
	1.45
	97.0
	蛋白粉
	未检出
	1.5
	1.50
	99.8
	97.3
	2.0
	1.45
	96.7
	1.42
	94.6
	1.48
	98.5
	1.44
	95.9
	1.48
	98.4
	片剂
	未检出
	1.5
	1.38 
	92.1 
	96.
	5.2
	1.34 
	89.3 
	1.55 
	103.7 
	1.43 
	95.5 
	1.45 
	96.4 
	1.48 
	98.8 
	凝胶软糖
	未检出
	1.5
	1.57 
	104.7 
	101.6
	4.0
	1.49 
	99.4 
	1.53 
	102.1 
	1.55 
	103.6 
	1.58 
	105.3 
	1.42 
	94.7 
	口服液
	未检出
	1.5
	1.38 
	91.9 
	97.4
	6.5
	1.49 
	99.3 
	1.34 
	89.3 
	1.43 
	95.1 
	1.55 
	103.3 
	1.58 
	105.3 
	5、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 方法的标准曲线
	浓度 µg/mL
	1
	2
	4
	8
	16
	32
	峰面积
	91.19063
	142.43211
	243.01785
	446.41751
	853.21765
	1666.81788
	标准曲线Y=50.827x+40.168  相关系数R2＝0.99999
	6、正确度和重复性

	以1μg/ml， 10μg/ml 和30 μg/ml，进行加标回收率实验，进行6次平行独立试验。计算
	表8方法正确度和重复性验证结果
	样品名称
	本底值
	添加水平
	mg/100g
	实测值
	mg/100g
	回收率（％）
	平均回收率（％）
	相对标准偏差RSD%
	固体饮料
	未检出
	5.0
	5.18
	104
	102
	3.1
	5.19
	104
	4.84
	96.8
	5.04
	101
	5.26
	105
	5.23
	105
	50
	49.3
	98.6
	96.3
	1.9
	49.0
	98.1
	47.5
	95.0
	48.3
	96.7
	47.7
	95.5
	46.9
	93.8
	150
	145
	96.7
	95.7
	0.8
	145
	96.5
	143
	95.5
	142
	94.6
	143
	95.2
	143
	95.6
	软胶囊
	未检出
	5.0
	4.95
	99.0
	98.7
	4.3
	4.97
	99.4
	4.61
	92.2
	4.81
	96.1
	5.07
	101
	5.22
	104
	50
	46.2
	92.3
	92.8
	0.7
	46.8
	93.6
	46.7
	93.4
	46.3
	92.6
	46.4
	92.7
	46.0
	92.1
	150
	144
	96.2
	94.9
	0.8
	143
	95.2
	143
	95.3
	141
	94.2
	141
	94.0
	142
	94.7
	蛋白粉
	未检出
	5.0
	4.80
	96.1
	101
	3.8
	4.82
	96.4
	5.03
	101
	5.25
	105
	5.10
	102
	5.22
	104
	50
	48.4
	96.9
	97.2
	0.3
	48.8
	97.6
	48.4
	96.9
	48.6
	97.2
	48.5
	97.1
	48.8
	97.5
	150
	148
	99.0
	97.4
	1.2
	148
	98.8
	145
	96.4
	144
	96.1
	145
	97.0
	146
	97.3
	片剂
	3.51
	5
	8.81 
	106 
	99.8
	5.
	8.35 
	96.7 
	8.50 
	100 
	8.05 
	90.7 
	8.77 
	105 
	8.53 
	100 
	50
	52.3 
	97.6 
	101
	3.2
	52.8 
	98.6 
	53.2 
	99.4 
	55.3 
	104 
	55.4 
	104 
	56.1 
	105 
	150
	152 
	98.7 
	98.9
	1.2
	154 
	100 
	150 
	97.4 
	153 
	100 
	150 
	97.6
	153 
	99.4
	凝胶糖果
	未检出
	5.0
	5.35 
	107 
	107
	2.9
	5.24 
	105 
	5.46 
	109 
	5.49 
	110 
	5.46 
	109 
	5.09 
	102 
	50
	50.4 
	101 
	101
	0.6
	50.1 
	100 
	50.6 
	101 
	50.7 
	101 
	50.7 
	101 
	50.0 
	100 
	150
	149 
	99.5 
	100
	0.7
	150 
	99.7 
	151 
	100 
	151 
	101 
	152 
	101 
	150 
	99.7 
	7、重现性（实验室间方法验证）

	本方法经过中国疾病预防控制中心营养与健康所、上海市质量监督检验技术研究院、南京市食品药品监督检验院、
	表9 实际样品实验室间比对结果
	编号
	泛酸含量（mg/100 g）
	Lab1
	Lab2
	Lab3
	Lab4
	Lab5
	Lab6
	RSD
	（%）
	样品1
	软胶囊FS-01S
	2077
	2146
	2023
	2239
	2087
	2384
	6.14 
	样品2
	硬胶囊FS-03S
	588
	570
	566
	598
	603
	595 
	2.61 
	样品3
	凝胶糖果FS-05S
	16.3
	15.5
	16.1
	16.1
	16.6
	16.3
	2.28 

