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I 

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这些专利的责任。 

 

 

本文件由中国质量检验检测科学研究院提出。 

本文件由中国营养保健食品协会归口。 

本文件起草单位：中国质量检验检测科学研究院、检科院商务服务（北京）有限公司、北京体育大

学、南京诺云生物科技有限公司。 

本文件主要起草人：张紫娟、吴博隆、张佳琳、范春林、于梅、于水生、严翊、马百超、许磊。 
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β-烟酰胺单核苷酸（NMN）含量的测定 

核磁共振波谱法 

1 范围 

本文件规定了β-烟酰胺单核苷酸（NMN）含量的测定方法——核磁共振波谱法。 

本文件适用于NMN原料，及以NMN为标志性成分生产的片剂、粉剂、颗粒剂、硬胶囊剂中NMN含

量的测定。 

2 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。 

JY/T 0578-2020 超导脉冲傅里叶变换核磁共振波谱测试方法通则 

JJF 1448-2014 超导脉冲傅里叶变换核磁共振波谱仪校准规范 

3 术语和定义 

本文件没有需要界定的术语和定义。 

4 缩略语 

下列缩略语适用于本文件。 

NMN：nicotinamide mononucleotide，β-烟酰胺单核苷酸。 

5 方法原理 

化合物氢原子所处化学环境不同，其信号峰出峰位置和裂分情况会有所不同，在充分弛豫条件下，

信号峰的峰面积与氢原子数量成正比。选择合适的特征信号峰和内标物，使用核磁共振波谱仪采集核磁

共振氢谱，采用外标法定量测定样品中NMN的含量。 

6 仪器设备 

核磁共振波谱仪：氢（1H）共振频率不低于 400 MHz；可控温，温度精度不低于±0.1 ℃。 

核磁共振样品管：外径 5 mm，同心且均匀。 

分析天平：感量为 0.01 mg。 

涡旋振荡器。 

低速离心机。 

移液器：10 µL～100 µL，20 µL～200 µL，100 µL～1000 µL。 

7 试剂和材料 

除另有规定外，所有试剂均为分析纯。 

 

重水（D2O）：氘代率不小于 99.8%。 
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3-三甲基硅烷基-2,2,3,3-氘代丙酸钠（TSP-d4，CAS 号：24493-21-8）。 

NMN（C11H15N2O8P，CAS 号：1094-61-7）标准品：纯度不小于 98%，或国家有证标准物质。 

TSP-d4 溶液（1 mg/mL）：称取 10 mg TSP-d4（7.2）至 10 mL 容量瓶，用重水（7.1）定容，混匀。 

NMN 标准储备液（33.42 mg/mL）：称取 334.2 mg NMN 标准品（7.3）至 10 mL 容量瓶，用 TSP-

d4 溶液（7.4）定容，混匀，有效期 7 天。 

NMN 系列标准工作液：准确吸取适量 NMN 标准储备液（7.5），用 TSP-d4 溶液（7.4）逐级稀释，

配制成 0.0668 mg/mL、0.167 mg/mL、0.334 mg/mL、0.668 mg/mL、1.671 mg/mL、3.342 mg/mL、6.684 

mg/mL、16.71 mg/mL、33.42 mg/mL NMN 系列标准工作液，临用现配。 

水相滤膜：孔径 0.22 μm。 

8 检测步骤 

样品前处理 

产品样品：取 5~10 g 产品样品（胶囊类样品需去掉胶囊壳），充分研磨成粉末状，混匀，均分成

三份，分别为测试样品、复检样品和保存样品，装入样品瓶，密封并标记，室温储存。 

原料样品：无需特殊处理，可直接称取，装入样品瓶，密封并标记，室温储存。 

样品制备 

准确称取处理好的样品10.00 mg于2 mL离心管，加入1000 μL TSP-d4溶液，涡旋混匀并充分溶解，

3500 rpm离心5 min后，过0.22 μm微孔滤膜，吸取450 μL溶液于核磁共振样品管中待检测。 

NMN系列标准工作液直接吸取450 μL于核磁共振样品管中待检测。 

核磁共振波谱测定参考条件 

a) 检测温度：（25.0±0.1）℃。 

b) 一维氢谱序列。 

c) 脉冲角度：90°。 

d) 扫描次数：8 次。 

e) 谱宽：16 ppm。 

f) 采样点数：16384。 

g) 弛豫延迟时间：60 s。 

核磁共振波谱测定 

a) 按照 JY/T 0578-2020 的规定对探头温度进行校正；按照 JJF 1448-2014 的规定对 1H 谱灵敏度、

分辨率、线性、1H 谱定量重复性进行校准。 

b) 将装有待测样品的核磁共振样品管置于核磁共振波谱仪检测腔内。 

c) 设置待测样品温度为 25 ℃，测样前应等待样品温度稳定。 

d) 调用一维氢谱序列。 

e) 锁场并调谐。 

f) 匀场。 

g) 按 8.3 设定参数。 

h) 采集并保存数据。 

9 数据处理 

数据预处理 

对原始数据进行傅里叶变换、相位校正和基线校正，并以 TSP-d4 中硅烷甲基的化学位移作为零点

进行定标。 
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定性 

对 NMM 标准品的 1H 核磁共振波谱（见附录 A）信号峰进行归属，得到 NMN 的定性及定量相关

参数（见附录 A），包括化学位移、耦合常数、氢原子数量及积分区域。应注意定量峰积分区域未受到

干扰。 

定量峰积分 

根据定性分析得到的积分区域进行积分，得到 NMN 标准品定量峰积分面积。 

10 结果计算和报告 

绘制标准曲线 

以 NMN 的质量浓度为横坐标，NMN 定量峰与 TSP-d4 中硅烷甲基信号峰的积分比值为纵坐标，建

立标准曲线，得到线性回归方程（1）： 

 y = 𝑎 × 𝑥 + 𝑏 ······················································ (1) 

式中： 

y—— NMN 定量峰与 TSP-d4 信号峰的积分比值； 

a—— 标准曲线的斜率，单位为毫升每毫克（mL/mg）； 

x—— NMN 的质量浓度，单位为毫克每毫升（mg/mL）； 

b—— 标准曲线的截距。 

样品中 NMN含量计算 

样品中 NMN 的含量按照公式（2）计算： 

 𝑊𝑖 =
𝑥×𝑉×1000

𝑤
 ····················································· (2) 

式中： 

Wi——样品中NMN的含量，单位为克每千克（g/kg）； 

x—— NMN的质量浓度，单位为毫克每毫升（mg/mL）； 

V——样品中加入TSP-d4溶液的体积，单位为毫升（mL）； 

w——称取的样品质量，单位为毫克（mg）。 

注：计算结果以平行测定的算术平均值表示，小数点后保留2位数字。 

报告结果 

样品结果以克每千克（g/kg）进行报告。 

11 精密度 

重复性测定条件下，两次独立测定结果绝对差值不超过其算术平均值的5%。 

12 检出限及定量限 

当样品取样量为10 mg，溶解至1000 μL TSP-d4溶液时，NMN的检出限为3.34 g/kg，定量限为6.68 

g/kg。 
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A  
A  

附 录 A  

（资料性） 

NMN核磁共振氢谱及定量相关参数 

 

 
图A.1 NMN 核磁共振氢谱谱图 

 

 

 

表A.1 定性及定量相关参数 

化合物 
摩尔质量

（g/mol） 

δH 

（峰形，耦合常

数） 

氢原子数量 
积分区域（△

δ） 

检测温度

（℃） 

NMN 334.2 

9.47*（s） 1 9.51~9.44 25 

6.23（d，J=5.4 

Hz） 
1 6.25~6.19 25 

4.65（t，J=2.6 

Hz） 
1 4.68~4.62 25 

注：*表示定量峰 

 


