国家保健食品原料技术要求编制说明                                        阿  胶（山东）


阿胶技术要求编制说明

1、  任务来源

为贯彻《食品安全法》及其实施条例，进一步规范保健食品原料管理，加强保健食品注册与日常监管，国家食品药品监督管理局组织部分省药监局开展保健食品原料技术要求的编制工作。山东局组织成立阿胶技术要求起草工作组，制定了工作方案，提出了本次工作的总体目标、工作原则、工作内容及进度安排，明确了工作内容、承担单位、负责人以及进度要求等。
该技术要求由国家食品药品监督管理局食品许可司提出并归口。

山东省药品检验所按照项目委托协议书的要求，承担了技术要求起草任务。
2、 项目研究背景、意义

阿胶是一有2000多年历史的传统名贵中药品种，由整张驴皮熬制而成，与人参、鹿茸合称“中药三宝”。广泛应用于预防、医疗和保健事业，最早记载阿胶的著作是《神农本草经》，将其列为上品。阿胶对于血虚、出血、胎漏、胎动不安、月经不调、肌痿无力等均有较好疗效，至今仍为中医临床治疗血虚证的首选药物。2002年卫生部《关于进一步规范保健食品原料管理的通知》（卫法监发[2002]51号）把阿胶列入既是食品又是药品的物品名单。阿胶不温不燥，老少皆宜，一年四季均可用，是强身健体的滋补佳品。随着人们生活质量的提高，民间越来越多的人用阿胶强身健体，美容养颜。

随着农业机械化的普及，驴在世界范围内的数量急剧减少，致使阿胶的原料——驴皮供不应求，价格上涨，阿胶价格也随之上升。一些不法商家开始用牛、马、猪皮，甚至使用致癌物质铬超标的皮革下脚料充当原料来生产阿胶，坑害消费者，赚取高额利润。
作为保健食品原料的阿胶产品，其技术要求在国内外至今还是空白，产品的监管受到影响。不法厂商混水摸鱼、以次充好时有发生，严重损害了消费者的身体健康和正当权益。仅2008年至今，山东、河北、沈阳、河南等地已查处产品造假窝点40余个，假阿胶近3000吨，查处假冒侵权案件总金额数千万元。在规范阿胶保健食品市场、维护消费者权益呼声越来越高的情形下，编制一个不仅适用于正常检验还能用于有效打击制假售假的技术要求来保证人民群众的阿胶保健食品食用安全已迫在眉睫。编制保健食品原料阿胶的技术要求，既能为指导、组织生产和日常监督检验提供评价依据，又有利于规范市场，提高阿胶产品质量，保障消费者合法权益，促进整个阿胶产业持续健康发展。

3、 编制概况
本技术要求根据《中华人民共和国标准化法》、《中华人民共和国食品安全法》、《保健食品管理办法》、《GB16740-1997保健（功能）食品通用标准》及《中国药典》等法律法规制定，形式体例上严格遵循GB/T1.1-2009《标准化工作导则 第1部分：标准的结构和编写》给出的规则起草。使用“中国标准编写模板 TCS 2009”专业软件编写技术要求全文。
4、 技术要求中主要技术指标的确定依据

（一）概况  
2002年卫生部《关于进一步规范保健食品原料管理的通知》（卫法监发[2002]51号）把阿胶列入既是食品又是药品的物品名单，阿胶正式作为保健食品原料。阿胶是驴皮经浸泡去毛，切块洗净，分次水煎，滤过，合并滤液，浓缩（可分别加入适量的黄酒、冰糖和豆油）至稠膏状，冷凝，切块，晾干制得。文献与调研表明，阿胶主要是由蛋白质(含量约80% )、多肽、氨基酸以及多种微量元素组成，其药理作用与其所含多肽、氨基酸和微量元素等有关。阿胶系我国古老的名贵药材，产于山东东阿，秦汉时期的医书《神农本草经》、南朝的《神农本草经集注》、金元时期的《汤液本草》、《金匮要略》、《医宗金鉴》、明代的《本草纲目》、清代的《纲目拾遗》、《本草求真》等医药古籍，均对阿胶的疗效有明确的记载。《中华人民共和国药典》指明阿胶具有补血滋阴、润燥、止血等作用。现代研究表明，阿胶集治疗保健于一体，通过对血液质量的改善达到补血、止血、耐缺氧、耐寒冷、抗疲劳、抗辐射、提高机体免疫功能，及抗休克、抗肌萎、滋阴补肾、强筋健骨、利尿消肿等作用。

    应用多种分析技术和方法研究表明，阿胶主要成分为蛋白质水解产生的多肽、多种氨基酸、微量元素及硫酸皮肤素、生物酸等。前人通过对阿胶与龟胶、鹿角胶及其它同类胶(如黄明胶、猪皮胶、马皮胶、杂皮胶、明胶和阿胶问题样品)组成成分和理化性质差别的分析，为阿胶的真伪优劣提供了大量实用可靠的鉴别方法和评价依据。然而，目前阿胶的有效物质基础尚不明确，与其它动物皮制成的假阿胶，尚不能有效鉴别，不能反映阿胶的内在质量。

（二）阿胶技术要求与药品标准的比较

经文献检索，未见国外药品标准收载阿胶。药用阿胶质量标准收载于《中国药典》一部1977年版、1983年版、1990年版、1995年版、2000年版、2005年版及2010年版中。药品标准中针对阿胶主要成分蛋白质及氨基酸进行检测。除此之外，药品标准还设置重金属及有害元素、水分、总灰分、水不溶物、挥发性碱性物质、甘氨酸鉴别等相关安全性指标及理化指标进行质量控制。

本技术要求与《中国药典》2010年版一部阿胶标准相比主要变化如下：
1. 理化指标：
（1）增加金属铬(Cr)的石墨炉原子吸收法测定并提出限量要求。

据各方反馈的信息，存在加入或以皮革的下角料作为阿胶生产原料的现象，严重影响阿胶的食用安全。由于目前工业上鞣制皮革多以硫酸铬作为鞣革剂，若以皮革边角料生产阿胶，必然会使这种阿胶中铬含量增高。含铬化合物具有毒性，《GB6783-94食品添加剂 明胶》标准以及《中国药典》2010年版二部明胶标准，均规定铬（Cr）含量不得过2.0mg/kg，《GB2762-2005 食品中污染限量》标准也规定了各种食品中铬的限量。阿胶为药食同源品种，多烊化直接服用或制成保健食品使用。我们参照国标《GB/T5009.123－2003食品中铬的测定》的方法，采用微波消解前处理法对6家企业生产的12批正品阿胶与公安局罚没的6批问题样品进行铬（Cr）含量检测。结果为1批正品铬超标；6批问题样品全部超标，结果分布在5.6~18.0，最高者超标近8倍。因此，设置该项目有一定的针对性与必要性。
（2）参照《GB2762-2005食品中污染物限量》标准及最新征求意见稿、《GB16740-1997保健食品通用标准》、《GB 6783-94 食品添加剂明胶》中各元素限值及样品实测值，提出保健食品原料阿胶技术要求中铅(Pb)、镉(Cd)、铜(Cu)、汞(Hg)与砷(As)五种重金属及有害元素的限量要求，比药典标准限值更小，作为食品控制更严格；测定结果中问题样品汞均超标，最高值为限值的460倍，设置重金属及有害元素检查对食用安全有一定意义。
（3）挥发性碱性物质的测定。动物性食品由于酶和细菌的作用，在腐败过程中，蛋白质分解产生具有挥发性的氨以及胺类碱性含氮物质。使用腐败，发臭的驴皮或其他动物皮革熬制而成的阿胶，此项结果往往偏高。《中国药典》2010年版一部未收载该项检查，根据实验结果，我们认为该项目设置对控制阿胶质量具有一定意义。
（4）灰分的测定，《中国药典》2005年版一部收载该项目，但《中国药典》2010年版一部未收载。经测定8批正品中，有1批不符合规定；测定6批问题样品东阿阿胶中，有2批超限值近1倍。食品经灼烧后残留的无机物质为灰分，多为遗留的金属氧化物等杂质，作为理化指标之一，故设置灰分检查项。
2. 微生物指标：
执行2003年食品卫生微生物学检验国家推荐标准或2010年食品安全国家标准 食品微生物学检验，参照《GB16740-1997保健（功能）食品通用标准》提出限量要求。

阿胶在历版中国药典一部收载情况比较见表1。
拟定技术要求与药典标准比较表见表2。
表1 《中国药典》一部阿胶收载情况比较表
	药典版次
	1977年版
	1985年版
	1990年版
	1995年版
	2000年版
	2005年版
	2010年版

	收录归类
	中草药及其制品
	药材
	成方及单味制剂
	成方及单味制剂
	成方及单味制剂
	药材及饮片
	药材及饮片

	设置项目与之前版本比较
	性状、水分、灰分、重金属、砷盐检查、胶剂通则
	灰分改为总灰分
	新增：挥发性碱性物质检查
	未修订
	未修订
	新增了薄层鉴别、水不溶物检查以及总氮含量测定项
	删除总灰分、挥发性碱性物质；修订性状、薄层鉴别、水不溶物；增加重金属及有害元素检查；含量测定删除总氮含量，增加4种氨基酸含量测定


	表2 保健食品原料阿胶拟定技术要求与药用阿胶药典标准比较表

	标准项目
	拟定技术要求
	中国药典2010年
版一部
	中国药典2005年版一部
	中国药典2000年版一部
	中国药典1995年版一部
	中国药典1990年版一部
	中国药典1985年版一部
	中国药典1977年版一部

	术语和定义
	由马科动物驴Equus asinus L.的干燥皮或鲜皮经煎煮、浓缩（可分别加入适量的黄酒、冰糖及豆油）制成的固体胶。
	本品为马科动物驴Equus asinus L.的干燥皮或鲜皮经煎煮、浓缩制成的固体胶。
	本品为马科动物驴Equus asinus L.的干燥皮或鲜皮经煎煮、浓缩制成的固体胶。
	本品为驴皮经煎煮、浓缩制成的固体胶。
	本品为驴皮经煎煮、浓缩制成的固体胶。
	本品为驴皮经煎煮、浓缩制成的固体胶。
	本品为驴皮经煎煮、浓缩制成的固体胶。
	本品为驴皮经煎煮、浓缩制成的固体胶。

	生产工艺或制法
	/
	将驴皮浸泡去毛，切块洗净，分次水煎，滤过，合并滤液，浓缩（可分别加入适量的黄酒、冰糖及豆油）至稠膏状，冷凝，切块，晾干，即得。
	将驴皮浸泡去毛，切块洗净，分次水煎，滤过，合并滤液，浓缩（可分别加入适量的黄酒、冰糖和豆油）至稠膏状，冷凝，切块，晾干，即得。
	将驴皮漂泡去毛，切成小块，再漂泡洗净，分次水煎，滤过，合并滤液，用文火浓缩（可分别加入适量的黄酒、冰糖和豆油）至稠膏状，冷凝，切块，阴干。
	将驴皮漂泡去毛，切成小块，再漂泡洗净，分次水煎，滤过，合并滤液，用文火浓缩（或加入适量的黄酒、冰糖、豆油）至稠膏状，冷凝，切块，阴干。
	将驴皮漂泡去毛，切成小块，再漂泡洗净，分次水煎，滤过，合并滤液，用文火浓缩（或加适量的黄酒、冰糖、豆油）至稠膏状，冷凝，切块，阴干。
	将驴皮漂泡去毛，切成小块，再漂泡洗净，分次水煎，滤过，合并滤液，用文火浓缩（或加适量的黄酒、冰糖、豆油）至稠膏状，冷凝，切块，阴干。
	将驴皮漂泡去毛，切成小块，再漂泡洗净，分次水煎，滤过，合并滤液，用文火浓缩（或加适量的黄酒、冰糖、豆油）至稠膏状，冷凝，切块，阴干。

	感官要求或性状
	色 泽
	棕色至黑褐色
	棕色至黑褐色，有光泽。
	黑褐色，有光泽。
	黑褐色，有光泽。
	黑褐色，有光泽。
	黑褐色，有光泽。
	黑褐色，有光泽。
	黑褐色，有光泽。

	
	滋味、
气味
	具本品固有气味，味微甘，无异味
	气微，味微甘。
	气微，味微甘。
	气微，味微甘。
	气微，味微甘。
	气微，味微甘。
	气微，味微甘。
	气微，味微甘。

	
	组织与形态
	呈长方形、方形块或丁状。质硬而脆，断面光亮，碎片对光照视呈棕色半透明状
	本品呈长方形块、方形块或丁状。质硬而脆，断面光亮，碎片对光照视呈棕色半透明状。
	本品呈长方形块、方形块或丁状。质硬而脆，断面光亮，碎片对光照视呈棕色半透明状。
	本品为长方形块或方形块。质硬而脆，断面光亮，碎片对光照视呈棕色半透明状。
	本品为长方形或方形块。质硬而脆，有光亮，碎片对光照视呈棕色半透明。
	本品为长方形或方形块。质硬而脆，断面光亮，碎片对光照视呈棕色半透明。
	本品为长方形或方形块。质硬而脆，断面光亮，碎片对光照视呈棕色半透明。
	本品为长方形或方形块。质硬而脆，断面光亮，碎片对光照视呈棕色半透明。

	
	杂 质
	无肉眼可见外来杂质
	/
	/
	/
	/
	/
	/
	/

	鉴别
	取本品粗粉0.02g，置2mL安瓿中，加6mol/L盐酸溶液1mL，熔封，置沸水浴中煮沸1小时 ，取出，加水1mL，摇匀，滤过，滤液蒸干，残渣加甲醇1mL使溶解，作为供试品溶液。另取甘氨酸对照品，加甲醇制成每1mL中含1mg的溶液，作为对照品溶液。照薄层色谱法（中国药典2010年版一部 附录Ⅵ B）试验，吸取上述两种溶液各2μL，分别点于同一硅胶G薄层板上，以苯酚-0.5%硼砂水溶液（4：1）为展开剂，展开，取出，晾干，喷以0.2%茚三酮乙醇液，在105℃加热至斑点显色清晰。供试品色谱中，在与对照品色谱相应的位置上，显相同颜色的斑点。


	取本品粗粉0.02g，置2mL安瓿中，加6mol/L盐酸溶液1mL，熔封，置沸水浴中煮沸1小时 ，取出，加水1mL，摇匀，滤过，用少量水洗涤滤器及滤渣，滤液蒸干，残渣加甲醇1mL使溶解，作为供试品溶液。另取甘氨酸对照品，加甲醇制成每1mL中含1mg的溶液，作为对照品溶液。照薄层色谱法（附录Ⅵ B）试验，吸取上述两种溶液各2μL，分别点于同一硅胶G薄层板上，以苯酚-0.5%硼砂水溶液（4：1）为展开剂，展开，取出，晾干，喷以茚三酮试液，在105℃加热至斑点显色清晰。供试品色谱中，在与对照品色谱相应的位置上，显相同颜色的斑点。
	取本品粗粉0.2g，置具塞试管中，加6mol/L盐酸溶液8mL，密封，置105 ℃烘箱中加热6小时，加水6ml，摇匀，滤过，滤液蒸干，残渣加甲醇10mL使溶解，作为供试品溶液。另取甘氨酸对照品，加甲醇制成每1mL中含1mg的溶液，作为对照品溶液。照薄层色谱法（附录Ⅵ B）试验，吸取上述供试品溶液2μL、对照品溶液1μL，分别点于同一硅胶G薄层板上，以苯酚-0.5%硼砂水溶液（4：1）为展开剂，展开，取出，晾干，喷以0.2%茚三酮乙醇液，在105℃加热至斑点显色清晰。供试品色谱中，在与对照品色谱相应的位置上，显相同颜色的斑点。
	/
	/
	/
	/
	/

	水分
	取本品1g，精密称定，置称量瓶中，加水2mL，加热溶解后，置水浴上蒸干，使厚度不超过2mm，照水分测定法（中国药典2010年版一部 附录Ⅸ H 第一法）测定。（指标：15.0%）


	取本品1g，精密称定，加水2ml，加热溶解后，置水浴上蒸干，使厚度不超过2mm，照水分测定法（附录Ⅸ H 第一法）测定，不得过15.0%。
	取本品1g，精密称定，加水2ml，加热溶解后，置水浴上蒸干，使厚度不超过2~3mm，照水分测定法（附录Ⅸ H 第一法）测定，不得过15.0%。
	取本品1g，精密称定，加水2ml，加热溶解后，置水浴上蒸干，使厚度不超过2~3mm，照水分测定法（附录Ⅸ H 第一法）测定，不得过15.0%。
	取本品1g，精密称定，加水2ml，加热溶解后，置水浴上蒸干，使厚度不超过2~3mm，照水分测定法（附录Ⅸ H 第一法）测定，不得过15.0%。
	取本品1g，精密称定，加水2ml，加热溶解后，置水浴上蒸干，使厚度不超过2~3mm，照水分测定法（附录30页一法）测定，不得过15.0%。
	取本品1g，精密称定，加水2ml，加热溶解后，置水浴上蒸干，使厚度不超过2~3mm，照水分测定法（附录23页烘干法）测定，不得过15%。
	取本品1g，精密称定，加水2ml，加热溶解后，置水浴上蒸干，使厚度不超过2~3mm，照水分测定法项下烘干法（附录15页）测定，不得过15%。

	重金属及有害元素
	铅
	样品处理按6.3.6进行，按GB 5009.12-2010规定的石墨炉原子吸收光谱法测定。（指标：1.0mg/kg）


	照铅、镉、砷、汞、铜测定法（附录Ⅸ B）原子吸收分光光度法或电感耦和等离子体质谱法测定。铅不得过百万分之五。
	取检查灰分项下的残渣，依法检查（附录ⅨE 第二法），不得过百万分之三十。
	取检查总灰分项下的残渣，依法检查（附录Ⅸ E 第二法），含重金属不得过百万分之三十。
	取检查总灰分项下的残渣，依法检查（附录Ⅸ K 第一法），含重金属不得过百万分之三十。
	取检查总灰分项下的残渣，依法检查（附录42页二法），含重金属不得过百万分之三十。
	取检查总灰分项下的残渣，依法检查（附录46页第二法），含重金属不得过百万分之三十。
	取检查灰分项下的残渣，依法检查（附录46页第二法），含重金属不得过百万分之三十。

	
	砷
	样品处理按6.3.6进行，按GB/T 5009.11-2003规定的总砷氢化物原子荧光光度法测定。（指标：0.3mg/kg）


	照铅、镉、砷、汞、铜测定法（附录Ⅸ B）原子吸收分光光度法或电感耦和等离子体质谱法测定。砷不得过百万分之二。
	取本品2.0g，加氢氧化钙1g，混合，加少量水搅匀，干燥后，先用小火烧灼使炭化，再在500~600℃炽灼使完全灰化，放冷，加盐酸3ml与适量的水使溶解成30ml，分取溶液10ml，加盐酸4ml与水14ml，依法检查（附录Ⅸ F），不得过百万分之三。
	取本品2.0g，加氢氧化钙1g，混合，加少量水搅匀，干燥后，先用小火烧灼使炭化，再在500~600℃炽灼使完全灰化，放冷，加盐酸3ml与适量的水使溶解成30ml，分取溶液10ml，加盐酸4ml与水14ml，依法检查（附录Ⅸ F），含砷量不得过百万分之三。
	取本品2g，加氢氧化钙1g，混合，加少量水搅匀，干燥后，先用小火烧灼使炭化，再在500~600℃炽灼使完全灰化，放冷，加盐酸3ml与水适量使溶解成30ml，分取溶液10ml，加盐酸4ml与水14ml，依法检查（附录Ⅸ F），含砷量不得过百万分之三。
	取本品2g，加氢氧化钙1g，混合，加水少量搅匀，干燥后，先用小火烧灼使炭化，再在500~600℃炽灼使完全灰化，放冷，加盐酸3ml与水适量使溶解成30ml，分取溶液10ml，加盐酸4ml与水14ml，依法检查（附录44页），含砷量不得过百万分之三。
	取本品2g，加氢氧化钙1g，混合，加水少量搅匀，干燥后，先用小火烧灼使炭化，再在500~600℃炽灼使完全灰化，放冷，加盐酸3ml与水适量使溶解成30ml，分取溶液10ml，加盐酸4ml与水14ml，依法检查（附录47页），含砷量不得过百万分之三。
	取本品2g，加氢氧化钙1g，混合，加水少量搅匀，干燥后，先用小火烧灼使炭化，再在500~600℃炽灼使完全灰化，放冷，加盐酸3ml与水适量使溶解成30ml，分取溶液10ml，加盐酸4ml与水14ml，依法检查（附录47页），含砷量不得过百万分之三。

	重金属及有害元素
	汞
	按GB/T 5009.17-2003规定的总汞原子荧光光谱分析法测定。（指标：0.1mg/kg）


	照铅、镉、砷、汞、铜测定法（附录Ⅸ B）原子吸收分光光度法或电感耦和等离子体质谱法测定。汞不得过千万分之二。
	/
	/
	/
	/
	/
	/

	
	镉
	样品处理按6.3.6进行，按GB/T5009.15-2003规定的石墨炉原子吸收光谱法测定。（指标：0.1mg/kg）


	照铅、镉、砷、汞、铜测定法（附录Ⅸ B）原子吸收分光光度法或电感耦和等离子体质谱法测定。镉不得过千万分之三。
	/
	/
	/
	/
	/
	/

	
	铜
	样品处理按6.3.6进行，按GB/T 5009.13-2003规定的火焰原子吸收光谱法测定。（指标：10 mg/kg）


	照铅、镉、砷、汞、铜测定法（附录Ⅸ B）原子吸收分光光度法或电感耦和等离子体质谱法测定。铜不得过百万分之二十。
	/
	/
	/
	/
	/
	/

	
	铬
	样品处理按6.3.6进行，按GB/T 5009.123-2003规定的石墨炉原子吸收法测定。指标：（2.0 mg/kg）


	/
	/
	/
	/
	/
	/
	/

	水不溶物
	取本品1.0g，精密称定，加水5mL，加热使溶解，转移至已恒重的10mL具塞离心管中，用温水5mL分3次冼涤，洗液并入离心管中，摇匀，置40℃水浴保温15分钟，离心（转速为每分钟2 000转）10分钟，去除管壁浮油，倾去上清液，沿管壁加入温水至刻度，离心，如法清洗3次，倾去上清液，离心管在105 ℃加热2小时 ，取出，置干燥器中冷却30分钟，精密称定，计算，即得。（指标：2.0%）
	取本品1.0g，精密称定，加水5mL，加热使溶解，转移至已恒重10mL具塞离心管中，用温水5mL分3次冼涤，洗液并入离心管中，摇匀。置40℃水浴保温15分钟，离心（转速为每分钟2000转）10分钟，去除管壁浮油，倾去上清液，沿管壁加入温水至刻度，离心，如法清洗3次，倾去上清液，离心管在105 ℃加热2小时 ，取出，置干燥器中冷却30分钟，精密称定，计算，即得。（不得过2.0%）
	取本品1.0g，精密称定，加水10mL，加热使溶解，转移至已恒重10mL离心管中，离心，去除管壁浮油，倾去上清液，沿管壁加入温水至刻度，离心，如法清洗3次，倾去上清液，离心管在105 ℃加热2小时 ，取出，置干燥器中冷却30分钟，精密称定，计算，即得。（不得过2.0%）
	/
	/
	/
	/
	/

	灰分（或总灰分）
	照GB5009.4测定

（指标：1.0%）
	/
	取本品1.0g，依法测定（附录Ⅸ K）,不得过1.0%
	取本品1g，依法测定（附录Ⅸ K）,不得过1.0%
	取本品1g，依法测定（附录Ⅸ K）,不得过1.0%
	取本品1g，依法测定（附录31页）,不得过1.0%
	取本品1g，依法测定（附录24页）,不得过1%
	取本品1g，依法测定（附录15页）,不得过1%

	挥发性碱性物质
	取本品约5g，精密称定，置100ml 量瓶中，加水使溶解并稀释至刻度，摇匀，精密量取5ml， 置凯氏烧瓶中，立刻加1%氧化镁混悬溶液5ml，迅速密塞，通入水蒸气进行蒸馏，以2%硼酸溶液5ml 为接收液，加甲基红-溴甲酚绿混合指示液5 滴，从滴出第一滴凝结水珠时起，蒸馏7 min停止，馏出液用硫酸滴定液（0.005mol/l）滴定至溶液由蓝绿色变为灰紫色，记录硫酸滴定液（0.005mol/l）消耗量。同时做空白试验校正，计算，即得。
	/
	取本品约5g，精密称定，置100ml 量瓶中，加水使溶解并稀释至刻度，摇匀，精密量取5ml， 置凯氏烧瓶中，立刻加1%氧化镁混悬溶液5ml，迅速密塞，通入水蒸气进行蒸馏，以2%硼酸溶液5ml 为接收液，加甲基红-溴甲酚绿混合指示液5 滴，从滴出第一滴凝结水珠时起，蒸馏7 分钟停止，馏出液照定氮测定法（附录Ⅸ L第二法）测定，即得。
	取本品5g，精密称定，置100ml 量瓶中，加水使溶解并稀释至刻度，摇匀，精密量取5ml， 置凯氏烧瓶中，立刻加1%氧化镁混悬溶液5ml，迅速密塞，通入水蒸气进行蒸馏，以2%硼酸溶液5ml 为接收液，加甲基红-溴甲酚绿混合指示液5 滴，从滴出第一滴凝结水珠时起，蒸馏7分钟停止，馏出液照氮测定法（附录Ⅸ L第二法）测定，即得。
	精密称取本品5g，置100ml 量瓶中，加水使溶解并稀释至刻度，摇匀，精密量取5ml， 置凯氏蒸馏瓶中，立刻加1%氧化镁混悬溶液5ml，迅速密塞，通入水蒸气进行蒸馏，以2%硼酸溶液5ml 为接收液，加甲基红-溴甲酚绿混合指示液5 滴，从滴出第一滴凝结水珠时起，蒸馏7 分钟停止，馏出液照氮测定法（附录Ⅸ L二法）滴定，即得。
	精密称取本品5g，置100ml 量瓶中，加水使溶解并稀释至刻度，摇匀，精密量取5ml，置凯氏蒸馏瓶中，立刻加1%氧化镁混悬溶液5ml，迅速密塞，通入水蒸气进行蒸馏，以2%硼酸溶液5ml 为接收液，加甲基红-溴甲酚绿混合指示液5 滴，从滴出第一滴凝结水珠时起，蒸馏7 分钟停止，馏出液照氮测定法（附录45页二法）滴定，即得。
	/
	/
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（三）阿胶类保健食品文号调研与原料样品收集情况
1. 阿胶类保健食品文号调研情况

经国家食品药品监督管理局网站数据库查询，以阿胶为原料的保健食品文号地区分布统计如下：

图1   阿胶为原料的保健食品文号地区分布统计
2. 保健食品原料阿胶样品收集情况

本次起草共收集到4个省份8个厂家保健食品原料阿胶12批，问题样品阿胶6批。
（四）阿胶技术要求研究情况
1．感官要求
根据产品的生产要求，结合产品的实际情况进行描述，能直观全面地体现产品的外在质量。经对12批阿胶样品实样观察，样品多为棕色至褐色，气微，味微甘，长方形块或不规则丁块，质硬而脆，断面光亮，碎片对光照视呈棕色半透明状，无肉眼可见外来异物和杂质。收集的问题样品阿胶，其表面具气泡、麻点与纤维等杂质，粗粉中可见硬质长纤维等外来异物，水溶解后有大量黑色沉淀。

    参照《中国药典》2010年版一部，感官要求制定如下，见表3。
表3  感官要求

	项  目
	要求

	色 泽
	棕色至黑褐色

	滋味、气味
	具本品固有气味，味微甘，无异味

	组织形态
	呈长方形块、方形块或丁状。质硬而脆，断面光亮，碎片对光照视呈棕色半透明状

	杂 质
	无肉眼可见外来杂质


2．标志性成分

2.1仪器

Waters2695高效液相色谱仪，2996DAD检测器，编号：SY-01-35；

电热恒温鼓风干燥箱，编号：SY-19-28；

Sartorius CP225D电子天平，编号：SY-12-26

2.2试剂与试药

试剂：乙腈为色谱纯，醋酸钠、三乙胺、盐酸为分析纯；异硫氰酸苯酯（PITC），阿拉丁，含量98%。

0.1mol/LPITC乙腈溶液：取PITC1.2mL，加乙腈98.8mL，混匀，即得。

1mol/L三乙胺乙腈溶液：取三乙胺13.9mL，加乙腈86.1mL，混匀，即得。

超纯水。

氨基酸（含量测定用）对照品由中国药品生物制品检定所提供，批号为：L-羟脯氨酸（111578-200201）、甘氨酸（140689-200802）、丙氨酸（140624-200805）、L-脯氨酸（140677-200405）。
2.3样品

试验用阿胶样品12批。

2.4 色谱条件

色谱柱：C18柱（4.6mm×250mm）；检测波长：254nm；柱温：43℃；

流动相A：乙腈-0.1mol/L醋酸钠溶液（用醋酸调节pH值至6.5）（7:93）；

流动相B：乙腈-水（4:1）。
表4  流动相梯度表

	时间（分钟）
	流动相A（%）
	流动相B（%）

	0~11
	100→93
	0→7

	11~13.9
	93→88
	7→12

	13.9~14
	88→85
	12→15

	14~29
	85→66
	15→34

	29~30
	66→0
	34→100


2.5 方法验证实验

2.5.1 混合对照品溶液的制备

取L-羟脯氨酸、甘氨酸、丙氨酸、L-脯氨酸，精密称定，加0.1mol/L盐酸溶液制成每1mL分别含L-羟脯氨酸0.08mg、甘氨酸0.16mg、丙氨酸0.07mg、L-脯氨酸0.12mg的混合溶液。取溶液5mL，分别置25mL量瓶中，加入0.1mol/L异硫氰酸苯酯（PITC）乙腈溶液2.5mL，1mol/L三乙胺的乙腈溶液2.5mL，摇匀，室温放置1小时后，加50%乙腈至刻度，混匀。取溶液10mL，加入10mL正己烷，振摇，放置10分钟，取下层溶液，滤过，取续滤液，即得。
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图2  对照品HPLC色谱图

2.5.2 供试品溶液的制备

取本品0.25g，精密称定，置25mL量瓶中，加0.1mol/L盐酸溶液20mL，超声处理30分钟，放冷，加0.1mol/L盐酸至刻度，摇匀。精密量取上述溶液2mL，置10mL安瓿中，加盐酸2mL，熔封，150℃水解1小时，放冷，移入蒸发皿中，蒸干，残渣加0.1mol/L盐酸溶解，转移至25mL量瓶中，加0.1mol/L盐酸溶液定容至刻度。取溶液5mL，分别置25mL量瓶中，加入0.1mol/L异硫氰酸苯酯（PITC）乙腈溶液2.5mL，1mol/L三乙胺的乙腈溶液2.5mL，摇匀，室温放置1小时后，加50%乙腈至刻度，混匀。取溶液10mL，加入10mL正己烷，振摇，放置10分钟，取下层溶液，滤过，取续滤液，即得。
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图3 样品HPLC色谱图
2.5.3 空白溶液的制备

取0.1mol/L盐酸溶液5mL，分别置25mL量瓶中，加入0.1mol/L异硫氰酸苯酯（PITC）乙腈溶液2.5mL，1mol/L三乙胺的乙腈溶液2.5mL，摇匀，室温放置1小时后，加50%乙腈至刻度，混匀。取溶液10mL，加入10mL正己烷，振摇，放置10分钟，取下层溶液，滤过，取续滤液，即得。
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图4 衍生化试剂空白HPLC色谱图
并进行方法学研究，内容包括系统适用性试验，线性范围、仪器精密度、重复性、稳定性、回收率、检出限的考察等。 
方法验证试验表明，该实验所建立的HPLC测定阿胶中L-羟脯氨酸、甘氨酸、丙氨酸、L-脯氨酸四种氨基酸的方法精密度与重现性较好，方法专属性强。

2.6样品测定及限度

取12批样品，按上述方法进行处理，测定4种氨基酸的含量，结果见表5。其中L-羟脯氨酸的含量范围为8.21%~11.30%、甘氨酸的含量范围为15.76%~ 22.91%、丙氨酸的含量范围为7.17%~9.61%、L-脯氨酸的含量范围为9.61%~13.04%。

表5  含量测定结果（n=2）

	
	L-羟脯氨酸
	甘氨酸
	丙氨酸
	L-脯氨酸
	4种成分

	编号
	含量（%）
	含量（%）
	含量（%）
	含量（%）
	含量之和（%）

	1 
	10.36
	21.34
	8.75
	12.21
	52.66

	2 
	10.23
	20.84
	8.55
	11.84
	51.46

	3 
	10.36
	21.14
	8.59
	12.14
	52.23

	4 
	9.95
	20.49
	8.5
	11.65
	50.59

	5 
	9.21
	18.32
	7.86
	10.9
	46.29

	6 
	10.77
	22.05
	8.99
	12.73
	54.54

	7 
	11.3
	22.91
	9.61
	13.04
	56.86

	8 
	9.25
	18.64
	7.82
	10.91
	46.62

	9 
	10.28
	20.65
	8.97
	12.34
	52.24

	10 
	9.97
	20.4
	8.42
	11.84
	50.63

	11 
	8.21
	15.75
	7.17
	9.61
	40.74

	12 
	8.67
	17.74
	7.38
	10.36
	44.15

	低限值
	8.0
	18.0
	7.0
	10.0
	/


本实验考查了12批来自8个不同厂家的阿胶样品，根据实验结果建议含量测定的限度暂定为：L-羟脯氨酸不得低于8.0%、甘氨酸不得低于18.0%、丙氨酸不得低于7.0%、L-脯氨酸不得低于10.0%。上述四种氨基酸含量之和占阿胶质量的40.74%~56.86%，包含了胶原蛋白特有的氨基酸—L-羟脯氨酸。参照GB/T5009.124-2003食品中氨基酸的测定标准与实测结果，精密度暂定为10%。通过控制上述四种氨基酸的含量，结合其它检测项目，基本能控制阿胶的质量。

3．薄层鉴别

3.1仪器

电热恒温鼓风干燥箱，编号：SY-19-28；

Sartorius CP225D电子天平，编号：SY-12-26

瑞士CAMAG点样系统ATS4，薄层自动展开仪ADC2，薄层摄像仪，编号：ZY-04-01 
3.2试剂试药

盐酸 AR；甲醇 AR；苯酚 AR；硼砂 AR；茚三酮 AR；乙醇 AR。
德国Merck  硅胶G薄层板；青岛海洋化工厂   硅胶G薄层板。

3.3对照品

氨基酸（含量测定用）对照品由中国药品生物制品检定所提供，名称及批号为：L-羟脯氨酸（111578-200201）、甘氨酸（140689-200802）、丙氨酸（140624-200805）、L-脯氨酸（140677-200405）

3.4 样品

图中仅出现编号。

3.5试验方法

取本品粗粉0.02g，置2mL安瓿中，加6mol/L盐酸溶液1mL，熔封，置沸水浴中煮沸1小时 ，取出，加水1mL，摇匀，滤过，滤液蒸干，残渣加甲醇1mL使溶解，作为供试品溶液。另取甘氨酸对照品，加甲醇制成每1mL中含1mg的溶液，作为对照品溶液。照薄层色谱法（中国药典2010年版一部 附录Ⅵ B）试验，吸取上述两种溶液各2μL，分别点于同一硅胶G薄层板上，以苯酚-0.5%硼砂水溶液（4：1）为展开剂，展开，取出，晾干，喷以0.2%茚三酮乙醇液，在105℃加热至斑点显色清晰。供试品色谱中，在与对照品色谱相应的位置上，显相同颜色的斑点。温度：22~25℃；相对湿度：30%~40%。
3.5.1原料阿胶样品、空白溶剂与甘氨酸对照品：

编号1~12样品中甘氨酸浓度：4mg/mL（根据含量测定甘氨酸含量为20%推算）;取12号样品制备系列样品甘氨酸浓度S1：1 mg/mL，S2：2 mg/mL，S3: 3 mg/mL，S4: 6mg/mL.S5: 8 mg/mL;甘氨酸对照品浓度：Gly1、Gly2：1mg/mL;
Merck板自动展开结果见图5，青岛海洋化工厂板手动展开结果见图6。
[image: image5.jpg]o1 N O I T





图5  样品自动点样展开薄层色谱图（Merck）
图5  阿胶样品与甘氨酸对照品自动点样自动展开TLC鉴别图（Merck板）
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图6  阿胶样品与甘氨酸对照品自动点样手动展开TLC鉴别图（青岛海化板）
3.6结果
收集的12批阿胶样品均检出甘氨酸。该方法简便、实用，12批样品色谱图清晰，分离度好。
3.7讨论

（1）薄层色谱实验表明：使用安瓿，加6mol/L盐酸溶液，在水浴中熔封水解1小时，水解产物过滤、蒸干后，经甲醇溶解，经上述TLC色谱条件分离，可以鉴别甘氨酸。
（2）考察不同厂家硅胶G薄层板：Merck板分离效果优于国产版，但青岛海洋化工厂生产的薄层板可以有效鉴别甘氨酸。
（3）注意事项：①展开剂趁热混合均匀，放冷后展开。
②注意展开对温度敏感。避免流动空气造成温度梯度，影响展开。

4.水分

参照中国药典2010年版一部中药材阿胶制定方法及限值。保健食品原料阿胶水分测定采用直接干燥法，限值为≤15.0%。12批样品实测值见表6，均符合规定。
表6  样品水分测定结果

	样品编号
	水分（%）
	样品编号
	水分（%）

	1
	12.7%
	7
	13.4%

	2
	11.2%
	8
	10.7%

	3
	10.5%
	9
	13.1%

	4
	12.7%
	10
	10.0%

	5
	12.3%
	11
	11.6%

	6
	12.6%
	12
	8.8%


从市场收集33批阿胶原料，5批水分不合格，见图7。
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图7  收集样品水分测定结果

5.灰分

食品经灼烧后残留的无机物质为灰分，多为遗留的金属氧化物等杂质。

按照GB5009.4-2010方法测定，参照中国药典2005年版一部中药材阿胶制定限值。取样量为2g，限值为1.0%。中国药典2010年版一部未收录该项检查。18批样品实测值见表7，1批正品不合格，2批问题样品不合格。
从市场收集33批阿胶原料，灰分测定结果均在0.44%~3.10%范围内，9批次产品不合格。详见图8。
表7 样品灰分测定结果

	样品编号
	灰分（%）
	结论
	样品编号
	灰分（%）
	结论

	3
	0.8
	符合规定
	12
	0.7
	符合规定

	6
	0.6
	符合规定
	13
	1.8
	不符合规定

	7
	0.8
	符合规定
	14
	0.7
	符合规定

	8
	0.8
	符合规定
	15
	0.6
	符合规定

	9
	0.4
	符合规定
	16
	1.8
	不符合规定

	10
	1.4
	不符合规定
	17
	0.9
	符合规定

	11
	0.7
	符合规定
	18
	0.6
	符合规定


[image: image8.jpg]B %)%%MEJ#ET SR JEURHEG PR AR B in 305




图8  收集样品灰分测定结果
6.水不溶物

参照中国药典2010年版一部中药材阿胶制定方法及限值。保健食品原料阿胶水不溶物限值为≤2.0%。18批样品实测值见表8，均符合规定。
中检所2007年曾对16个企业生产的共40批次样品进行评价性检验，其中5批样品不合格，4批样品是因为水不溶物不合格。
表8  样品水不溶物测定结果

	样品编号
	水不溶物
	结论
	样品编号
	水不溶物
	结论

	1

2

3

4

5

6

7

8

9
	1.1%

1.5%

0.8%

1.2%

0.8%

1.2%

0.9%

1.3%

1.3%


	符合规定

符合规定

符合规定

符合规定

符合规定

符合规定

符合规定

符合规定

符合规定
	10

11

12

13

14

15

16

17

18
	1.3%

1.2%

1.4%

1.1%

1.0%

0.9%

1.1%

0.5%

0.7%
	符合规定

符合规定

符合规定

符合规定

符合规定

符合规定

符合规定

符合规定

符合规定


7．挥发性碱性物质
参照中国药典2005年版一部中药材阿胶制定方法及限值。取样量为5g，限值为≤0.10g/100g。18批样品实测值见表9，1批正品不符合规定，3批问题样品结果在限值上。
挥发性碱性物质是动物蛋白由于酶和细菌的作用使之腐败分解而产生的游离氨和挥发性羟胺、芳香胺类，如三甲胺、尸胺、酪胺、色胺、吲哚等碱性含氮物质。用腐败、发臭的驴皮或其他皮革下脚料生产的阿胶，此项结果往往偏高。
表9  样品挥发性碱性物质测定结果
	样品编号
	挥发性碱性物质
	结论
	样品编号
	挥发性碱性物质
	结论

	1

2

3

4

5

6

7

8

9
	0.06%

0.06%

0.07%

0.08%

0.06%

0.09%

0.05%

0.08%

0.11%
	符合规定

符合规定

符合规定

符合规定

符合规定

符合规定

符合规定

符合规定

不符合规定
	10

11

12

13

14

15

16

17

18
	0.06%

0.05%

0.07%

0.10%

0.08%

0.09%

0.09%

0.10%

0.10%


	符合规定

符合规定

符合规定

符合规定

符合规定

符合规定

符合规定

符合规定

符合规定


8．重金属及有害元素

中药中残留的重金属及有害元素问题，已是中药行业十分关注的问题之一。对于阿胶这样一种适于长期服用的补益类保健食品，若重金属及有害元素超标，势必会产生重金属及有害元素的蓄积，危害身体健康。因此对重金属及有害元素的控制是十分必要的。
我们采用微波消解前处理方法，参照国标5009系列标准规定方法测定。对6种元素分别进行方法学考察、样品测定，选择部分样品进行干灰化法前处理与微波消解前处理测定结果比较，选择部分样品对4种元素进行电感耦合等离子体质谱法（ICP/MS）与原子吸收光谱
法（AAS）测定结果进行比较。
8.1 限量值的选择：

选择铅、汞、砷、镉、铜与铬6种重金属及有害元素进行控制，其限量值的参考依据，主要有：
（1）中国药典2010年版一部  阿胶标准
（2）GB16740-1997 保健（功能）食品通用标准

（3）GB2762-2005食品中污染物限量
（4）GB2762食品安全国家标准 食品中污染物限量（征求意见稿）

（5）中国药典2010年版二部  明胶标准

（6）GB 6783-94 食品添加剂 明
重金属及有害元素限值比较见表10。
表10  保健食品阿胶中重金属及有害元素限值比较表
	元素及限值

（mg/kg或ppm）
	铅（Pb）
	总汞（Hg）
	总砷（As）
	镉（Cd）
	铜（Cu）
	铬（Cr）

	中国药典

2010年版一部

阿胶
	5
	0.2
	2
	0.3
	20
	/

	保健食品通用标准1997
	一般0.5；一般胶囊产品1.5;以藻类和茶类为原料的固体饮料和胶囊产品2.0
	一般产品未规定；以藻类和茶类为原料的固体饮料和所有胶囊产品0.3
	一般0.3；以藻类和茶类为原料的固体饮料和所有胶囊产品1.0
	/
	/
	/

	GB2762-2005食品中污染物限量
	0.2（禽畜肉类）
	总汞：0.05肉、蛋（去壳）
	无机砷：0.05（畜禽肉类）
	0.1（禽畜肉类）
	10（GB15199.1994

食品中铜限量卫生标准）
	1.0（肉类）

	GB2762食品安全国家标准 食品中污染物限量（征求意见稿）
	0.2（肉类）

0.5（肉制品）
	总汞：0.05（肉及肉制品）
	总砷：0.5

（肉及肉制品）
	0.1（肉及肉制品）
	/
	1.0

（肉及肉制品）

	中国药典2010年版二部  
明胶
	重金属

百万分之三十
	/
	0.0001%
	/
	/
	百万分之二

	GB 6783-94 食品添加剂 明胶
	重金属（以Pb计）50
	/
	1
	/
	/
	1.0（皮食用明胶 A级）

2.0（皮食用明胶 B级与C级）

	拟定技术要求
	1.0
	0.1
	0.3
	0.1
	10
	2.0

	样品实测值

范围
	0.2~1.4
	0.001~0.02
	0.06~0.16
	未检出~0.014
	0.3~7.9
	0.3~3.5

	问题样品实测值范围
	0.4~0.7
	0.1~46.9
	0.05~0.13
	未检出~0.015
	1.5~5.8
	5.6~18.0


8.2 微波消解法前处理方法与干灰化法结果比较
表11  微波消解法前处理方法与干灰化法结果比较表

	产品编号
	铅
	砷
	镉
	铜
	铬

	
	微波
	干法
	微波
	干法
	微波
	干法
	微波
	干法
	微波
	干法

	4
	/
	/
	/
	/
	/
	/
	3.919
	3.926
	/
	/

	5
	0.557
	0.472
	0.121
	0.146
	0.014
	0.014
	7.934
	9.287
	0.260
	0.269

	6
	1.367
	1.505
	0.096
	0.085
	0
	0.008
	/
	/
	/
	/

	7
	0.535
	0.530
	/
	/
	0.004
	0.020
	/
	/
	/
	/

	17
	/
	/
	/
	/
	/
	/
	/
	/
	13.415
	12.319

	18
	/
	/
	/
	/
	/
	/
	/
	/
	9.082
	8.207


结果表明：两种前处理方法测定结果具有较好的一致性。
8.3 电感偶和等离子体质谱法（ICP/MS）与原子吸收光谱法（AAS）测定结果比较

8.3.1仪器：PE ICP-MS仪，MARS微波消解仪，Sartorius CP225D电子天平 

8.3.2 前处理方法：微波消解法
8.3.3  ICP-MS仪器工作参数：
表12  ICP-MS仪器工作参数表

	参数
	设定值
	参数
	设定值

	等离子流速
	15.0L/min
	载气流量
	0.89L/min

	辅助气流速
	1.2L/min
	射频功率
	1100W

	采样锥孔径
	0.89mm
	截取锥孔径
	0.25mm

	数据采集模式
	碰撞池法
	采样深度
	8.0mm


8.3.4  测定方法  内标法

测定质量数：Pb：208；Cd：111；Cr：52；Cu：63。
内标物质：  Bi：209； In：115；Sc：45；Ge：72。
表13  ICP/MS与AAS测定结果比较表
	  元素及测定
方法

生产单位

及批号代号
	样品含量（mg/kg）

	
	Cu
	Cr
	Cd
	Pb

	
	 FAAS
	 ICP/MS
	GFAAS
	 ICP/MS
	 GFAAS
	 ICP/MS
	 GFAAS
	 ICP/MS

	a
	0.80 
	0.85 
	1.41 
	1.74 
	0.000 
	0.008 
	1.37 
	1.41 

	b
	/
	/
	0.52 
	0.60 
	0.009 
	0.015 
	0.87 
	0.89 

	
	
	
	
	
	
	
	
	

	c
	0.64 
	0.76 
	/
	/
	0.006 
	0.007 
	0.40 
	0.62 

	
	
	
	
	
	
	
	
	

	d*
	0.63 
	0.72 
	/
	/
	0.010 
	0.019 
	0.77 
	0.26 

	e*
	0.64 
	0.57 
	/
	/
	0.018 
	0.014 
	0.19 
	0.17 

	f*
	0.63 
	0.69 
	/
	/
	0.016 
	0.013 
	0.62 
	0.48 

	注：带*样品结果为中检所与山东所2010年版药典起草与复核数据。FAAS：火焰原子吸收光谱法；GFAAS：石墨炉原子吸收光谱法。


（五）样品检测结果汇总表     
	样品编号

检测项目
	A
	B
	C
	D
	E
	F
	G
	H
	I
	J
	K
	L
	M
	N
	O
	P
	Q
	R

	感官要求或性状
	色 泽
	褐色
	褐色
	褐色
	褐色
	褐色
	棕色
	褐色
	黑褐色
	棕色
	棕色
	棕色
	褐色
	褐色
	褐色
	褐色
	褐色
	褐色
	褐色

	
	滋味、气味
	具本品固有气味，味微甘
	具本品固有气味，味微甘
	具本品固有气味，味微甘
	具本品固有气味，味微甘
	具本品固有气味，味微甘
	具本品固有气味，味微甘
	具本品固有气味，味微甘
	具本品固有气味，味微甘
	具本品固有气味，味微甘
	具本品固有气味，味微甘
	具本品固有气味，味微甘
	具本品固有气味，味微甘
	具本品固有气味，味微甘
	具本品固有气味，味微甘
	具本品固有气味，味微甘
	具本品固有气味，味微甘
	具本品固有气味，味微甘
	具本品固有气味，味微甘

	
	组织形态
	长方形块
	长方形块
	长方形块
	长方形块
	长方形块
	规则块
	不规则块
	不规则块
	规则块
	长方形块
	长方形块
	长方形块
	长方形块
	长方形块
	长方形块
	长方形块
	长方形块
	长方形块

	
	杂 质
	无肉眼可见外来杂质
	无肉眼可见外来杂质
	无肉眼可见外来杂质
	无肉眼可见外来杂质
	无肉眼可见外来杂质
	无肉眼可见外来杂质
	无肉眼可见外来杂质
	无肉眼可见外来杂质
	无肉眼可见外来杂质
	无肉眼可见外来杂质
	无肉眼可见外来杂质
	无肉眼可见外来杂质
	无肉眼可见外来杂质
	无肉眼可见外来杂质
	无肉眼可见外来杂质
	无肉眼可见外来杂质
	无肉眼可见外来杂质
	无肉眼可见外来杂质

	甘氨酸，≥18.0%
	21.3%
	20.8%
	21.1%
	20.5%
	18.3%
	22.0%
	22.9%
	18.6%
	20.6%
	20.4%
	15.8%
	17.7%
	/
	/
	/
	/
	/
	/

	L-脯氨酸，
≥10.0%
	12.2%
	11.8%
	12.1%
	11.6%
	10.9%
	12.7%
	13.0%
	10.9%
	12.3%
	11.8%
	9.6%
	10.4%
	/
	/
	/
	/
	/
	/

	L-羟脯氨酸，
≥8.0%
	10.4%
	10.2%
	10.4%
	10.0%
	9.2%
	10.8%
	11.3%
	9.25%
	10.3%
	10.0%
	8.2%
	8.7%
	/
	/
	/
	/
	/
	/

	丙氨酸，≥7.0%
	8.8%
	8.6%
	8.6%
	8.5%
	7.9%
	9.0%
	9.6%
	7.8%
	9.0%
	8.4%
	7.2%
	7.4%
	/
	/
	/
	/
	/
	/

	薄层鉴别
（甘氨酸）
	检出
	检出
	检出
	检出
	检出
	检出
	检出
	检出
	检出
	检出
	检出
	检出
	检出
	检出
	检出
	检出
	检出
	检出

	水分，≤15.0%
	12.7%
	11.2%
	10.5%
	12.7%
	12.3%
	12.6%
	13.4%
	10.7%
	13.1%
	10.0%
	11.6%
	8.8%
	/
	/
	/
	/
	/
	/

	灰分，≤1.0%
	/
	/
	0.8%
	/
	/
	0.6%
	0.8%
	0.8%
	0.4%
	1.4%
	0.7%
	0.7%
	1.8%
	0.7%
	0.6%
	1.8%
	0.9%
	0.6%

	水不溶物，≤2.0%
	1.1%
	1.5%
	0.8%
	1.2%
	0.8%
	1.2%
	0.9%
	1.3%
	1.3%
	1.3%
	1.2%
	1.4%
	1.1%
	1.0%
	0.9%
	1.1%
	0.5%
	0.7%

	挥发性碱性物质以N计≤0.10%
	0.06%
	0.06%
	0.07%
	0.08%
	0.06%
	0.09%
	0.05%
	0.08%
	0.11%
	0.06%
	0.05%
	0.07%
	0.10%
	0.08%
	0.09%
	0.09%
	0.10%
	0.10%

	样品编号

检测项目
	A
	B
	C
	D
	E
	F
	G
	H
	I
	J
	K
	L
	M
	N
	O
	P
	Q
	R

	重金属及有害元素

（mg/kg）
	铅≤1.0
	0.70 
	0.40 
	0.45 
	0.87 
	0.56 
	1.37 
	0.53 
	0.56 
	0.71 
	0.67 
	0.41 
	0.16 
	0.66 
	0.61 
	0.52 
	0.59 
	0.49 
	0.45 

	
	砷≤0.3
	0.060 
	0.113 
	0.065 
	0.102 
	0.121 
	0.096 
	0.096 
	0.103 
	0.063 
	0.064 
	0.161 
	0.081 
	0.075 
	0.105 
	0.050 
	0.059 
	0.072 
	0.130 

	
	汞≤0.1
	0.013 
	0.009 
	0.014 
	0.010 
	0.019 
	0.002 
	0.003 
	0.002 
	0.001 
	0.002 
	0.002 
	0.009 
	36.82 
	1.830 
	0.130 
	46.92
	0.915 
	0.285 

	
	镉≤0.1
	0.011 
	0.006 
	0.000 
	0.009 
	0.014 
	0.000 
	0.004 
	0.001 
	0.005 
	0.003 
	0.012 
	0.003 
	0.002 
	0.015 
	0.004 
	0.001 
	0.009 
	0.000 

	
	铜≤10
	0.67 
	0.64 
	0.66 
	3.92 
	7.93 
	0.80 
	2.51 
	0.33 
	0.72 
	0.56 
	2.47 
	2.20 
	1.85 
	2.05 
	2.20 
	1.55 
	1.70 
	5.75 

	
	铬≤2.0
	1.14 
	0.45 
	0.80 
	0.52 
	0.26 
	1.41 
	0.75 
	1.53 
	1.02 
	1.83 
	3.46 
	1.05 
	6.43 
	11.47 
	5.63 
	17.98 
	13.42 
	9.08 

	菌落总数，CFU/g                                        ≤30000
	＜10
	＜10
	＜10
	＜10
	＜10
	＜10
	＜10
	＜10
	＜10
	＜10
	＜10
	＜10
	/
	/
	/
	/
	/
	/

	大肠菌群，MPN/g ≤0.90                                    
	＜0.90
	＜0.90
	＜0.90
	＜0.90
	＜0.90
	＜0.90
	＜0.90
	＜0.90
	＜0.90
	＜0.90
	＜0.90
	＜0.90
	/
	/
	/
	/
	/
	/

	霉菌，CFU/g ≤25                                  
	＜10
	＜10
	＜10
	＜10
	＜10
	＜10
	＜10
	＜10
	＜10
	＜10
	＜10
	＜10
	/
	/
	/
	/
	/
	/

	酵母菌，CFU/g≤25                                   
	＜10
	＜10
	＜10
	＜10
	＜10
	＜10
	＜10
	＜10
	＜10
	＜10
	＜10
	＜10
	/
	/
	/
	/
	/
	/

	致病菌（沙门氏菌、志贺氏菌、金黄色葡萄球菌、溶血性链球菌），（ /25g）,不得检出
	未检出
	未检出
	未检出
	未检出
	未检出
	未检出
	未检出
	未检出
	未检出
	未检出
	未检出
	未检出
	/
	/
	/
	/
	/
	/


注：下划线部分代表结果不符合规定。
— 2 —
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