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附件 1 

 

ⱴ╕  

҆ ̂N- {N- [3 - (3- - 4- )

Ҙ ] - L- a-  } - L- Ҙ - 1-  ̃

̔N-[N-[3-(3-hydroxy-4-methoxyphenyl) propyl]-L-α-aspartyl]-L-phenylalanine  

1-methyl ester 

ⱳ № ̔ ╕ 

( 一)  用量及使用范围 

№   ᶏ ̂g/kg̃  

01.02 Ӳ Ӳ 0.006 

ĺ 

03.0 ‛‟ ̂03.04 —  ̃ 0.0005 

04.01.02 ⱴ  0.12 

05.0 

└ ȁ ᾥⱬ ᾥⱬ└

̂ ף ᾥⱬ └ ̃

ץ  

0.0005 

10.03 └ ̂ ῒ ̃ 0.0004 

11.04  ֟ ᶏ  

11.05  ֟ ᶏ  

11.06 ῒז  ֟ ᶏ  

12.10  0.0005 

14.05 ȁ ȁ ̂ ̃  0.003 

14.06 ᵣ  0.004 

16.01 ‟ 0.0004 
ԍ ‟ ̆ ‖

Ṑ ⱴᶏ  

( 二)  质量规格要求 

1. 范围 

 ‰ ԍץ ῌ └ ⱴ╕ ҆ ̂N-{N-[3-(3-

-4- )Ҙ ]-L-a-  }-L- Ҙ -1- Ȃ̃ 

2. 化学名称、分子式、结构式和相对分子质量 

2.1 化学名称 

N-{N-[3-(3- -4- )Ҙ ]-L-a-  }-L- Ҙ -1-  

2.2 分子式 

C24H30N2O7
.
H2O 
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2.3 结构式 

 

2.4 相对分子量 

476.52̂ 2007 ̃ 

3 技术要求 

3.1 感官要求 

 1 Ȃ 

表 1 感官要求 

                 

 ⌠  ԍѿ  ҉̆

   

  ̆ ῒ  

3.2 理化指标 

 2 Ȃ 

表 2 理化指标 

               

҆ ̆w/%  97.0 ͘102.0 AҬ A.2 

҆ ̆w/% Ů
 

1 AҬ A.3 

ῒז ῏ ̆w/% Ů 1.5 AҬ A.3 

ᾣ à m(20 Ņ ̆

D)/[( з)¥dm2¥kg- 1]  
-45 ͘-38 GB/T 613a 

№̆w/% Ů 5.0 GB 5009.3  ѻ ᴡ  

̆w/% Ů 0.2 GB/T 9741 

̂As̃/(mg/kg) Ů 2 GB 5009.75 

̂Pb̃/(mg/kg) Ů  1  GB 5009.12 

a └ № ҹ 0.2% ̆ ץ Ȃ 
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附 录 A 

检验方法 

A.1 一般规定 

‰ ╕ ̆ ῒז ̆ № ╕ GB/T 6682Ҭ ҈

Ȃ Ҭ ‰ ȁ ‰ ȁ└╕ └ ̆ ῒז ̆

GB/T 601ȁGB/T 602ȁGB/T 603 └ Ȃ Ҭ ᵥ ╕ └

̆ Ȃ 

A.2 爱德万甜的测定 

A.2.1 方法提要 

̆ ᵬ ᴆҊ̆ ᶏ Ҭ ᴍ№ , 

̆ ῤ ̆ Ҭ ҆ Ȃ 

A.2.2 试剂与材料 

A.2.2. 1 ҆ ‰ Ȃ 

A.2.2. 2 Ȃ 

A.2.2. 3 Ә ̔ Ȃ 

A.2.2. 4 ԋ Ȃ 

A.2.2. 5 Ȃ 

A.2.3 仪器与设备 

A.2.3.1 HPLĈת  Ȃ̃ 

A.2.3.2  Ȃ 

A.2.3.3  Ȃ 

A.2.4 参考色谱分析条件 

 № ᴆ A.1Ȃ 

表 A.1 参考色谱分析条件  

̔ ̂C18̃̆ ῤ 4.6 mm×250 mm̆5μm ̆ ῒז  

̔ 40Ņ 

ꜚ A̔ ‖  (pH 2.8) Ә  (75:25ᵣ ) 

ꜚ B̔ ‖  (pH 2.8) Ә  (50:50ᵣ ) 

̔ 1.0 mL/min 

̔ 20 μL 

̔ ̆ ̔280 nm 

̔ 55 min 

̔ 

̂miñ ꜚ Â%̃ ꜚ B̂%̃ 

0 100 0 

20 100 0 

50 0 100 

55 0 100 

A.2.5 分析步骤 
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A.2.5.1 溶液制备 

A.2.5.1.1 磷酸盐缓冲液的制备 

‰ 13.61 g ԋ ̂A.2.2.4̃̆ 1000 mL Ҭ̆ ̂A.2.2.5̃

pHҹ 2.8Ȃ 

A.2.5.1.2  流动相 A 

‰ 750 mL ‖ ̂A.2.5.1.1̃̆ ⱴ῀ 250 mLӘ ̂A.2.2.3̃̆ ̆

5 minȂ 

A.2.5.1.3  流动相 B 

‰ 500 mL ‖ ̆ⱴ῀ 500 mLӘ ̂A.2.2.3̃̆ ̆ 5 

minȂ 

A.2.5.1.4  水和乙腈的混合液（7:3 体积比） 

‰ 300 mLӘ ̂A.2.2.3̃̆ ⱴ῀ 1000 mL Ҭ̆ ⌠┴ Ȃ 

A.2.5.1.5  内标溶液 

‰ 40 mg ̂A.2.2.2̃̆  ԍ Ә ̂A.2.5.1.4̃̆

50mLȂ 

A.2.5.1. 6 标准贮备溶液 

‰ 40 mg ҆ ‰ ̂A.2.2.1̃̆ ԍ ҍӘ ̂A.2.5.1.4̃̆

50 mLȂ 

A.2.5.1. 7 标准溶液 

8ȁ9ȁ10ȁ11ȁ12mL ‰ ̂A.2.5.1.6̃№≢ ῀ 5ҩ Ҭ̆

ҩ Ҭⱴ῀ 5 mLῤ ̂A.2.5.1.5̃̆ ⱴ῀ ҍӘ ̂A.2.5.1.4̃̆

‰ 50 mLȂ 

A.2.5.1. 8 试样溶液 

‰ 40 mg ̆ ԍ ҍӘ ̂A.2.5.1.4̃̆ ‰ 50 mLȂ

10 mL ̆ ῀ 50 mL ῤ̆ ‰ ⱴ῀ 5 mLῤ ̂A.2.5.1.5̃̆

ⱴ῀ ҍӘ ̂A.2.5.1.4̃̆ ┴ Ȃ 

A.2.5.2 系统适应性 

 1: ҆ ‰ 160 гg/mL ‰ Ҭ̆

҆ № Ҍᵞԍ10Ȃ̂ ̔ ᾢ ̆ ҆ Ȃ̃  

2: Έ ̆ ԍ ҆ ‰ 160 гg/mL

‰ ̆ ҆ ṿḠ ‰Ẓ Ҍ 1.0%Ȃ 

A.2.6 测定 

 №≢ ‰ ⌠ )Ҭת ‰ )̆ ̆ Ҭ

Һ ṿ ̂ ̔ ҆ Ḡ ҹ 16.5 min Ȃ̃ ҆ ῖ

BȂ ԍ ‰ ̆ ҆ ṿҍῤ

ṿ Ȃ └ ṿ ‰ ӊ ‰ Ȃ

⌠ Ҭ̆ת ̆ ҬҺ ṿȂ ҆

ṿ ṿ ῤ Ȃ≠ ‰ ̆
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Ҭ ҆ (CA)̆ ᵝҹ µg/mLȂ 

A.2.7 计算 

Ҭ ҆ № ̂A.1̃ :  

ŀŀŀŀŀŀŀŀŀŀ̂A.1̃ 

Ҭ̔ 

CA —— ‰ ҆ (гg/mL)̕ 

CU —— (гg/mL)̕ 

100 —— № Ȃ 

A.3 爱德万甜酸和其他相关物质的测定  

A.3.1 方法提要 

̆ ᵬ ᴆҊ̆ ᶏ Ҭ ᴍ№ , 

̆ ῤ ̆ Ҭ ҆ ῒז ῏ Ȃ 

A.3.2 试剂与材料 

A.3.2. 1 ҆ ‰ Ȃ 

A.3.2. 2 ҆ ‰ Ȃ 

A.3.2. 3 Ә ̔№ Ȃ 

A.3.2. 4 ԋ Ȃ 

A.3.2. 5 Ȃ 

A.3.3 仪器与设备 

A.3.3.1  ̂HPLC Ȃ̃ 

A.3.3.2  Ȃ 

A.3.3.3  Ȃ 

A.3.4 参考色谱分析条件 

 № ᴆ A.2 

表 A.2 参考色谱分析条件  

̔ ̂C18̃̆ ῤ 4.6 mm×250 mm̆5μm ̆ ῒז  

̔ 50Ņ 

ꜚ A̔ ‖ ̂pH 2.8̃ Ә  ̂9̔1ᵣ ̃ 

ꜚ B̔ ‖ ̂pH 2.8̃ Ә  ̂2̔3ᵣ ̃ 

̔ 1.0 mL/min 

̔ 20 μL 

̔ ̆ ̔210 nm  

̔ 80 min 

̔ 

̂miñ ꜚ Â%̃ ꜚ B̂%̃ 

0 85 15 

30.0 85 15 
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55.0 75 25 

75.0 0 100 

80.0 0 100 

80.1 85 15 

90.0 85 15 

A.3.5 分析步骤 

A.3.5. 1 溶液制备 

A.3.5.1.1 磷酸盐缓冲液的制备 

‰ 13.61 g ԋ ̂A.3.2.4̃̆ 1000 mL Ҭ̆ ̂A.3.2.5̃

pHҹ 2.8̆└ ‖ Ȃ 

A.3.5.1.2  流动相 A 

‰ 900 mL ‖ ̂A.3.5.1.1̃̆ ⱴ῀ 100 mLӘ ̂A.3.2.3̃̆ ̆

5 minȂ 

A.3.5.1.3  流动相 B 

‰ 400 mL ‖ ̂A.3.5.1.1̃̆ ⱴ῀ 600 mLӘ ̂A.3.2.3̃̆ ̆

5 minȂ 

A.3.5.1.4  标准溶液制备 

 ҆ ‰ ̂A.3.2.1̃ ԍ Ә ̂A.2.5.1.4̃̆ └ ҹ 15ȁ

10ȁ2 0.2ëg/mL Ȃ 

A.3.5.1.5  试样溶液制备 

 Ә ̂A.2.5.1.4̃Ҭ ̆ └ ҹ 1 mg/mL Ȃ 

A.3.5.1.6  系统适应性溶液制备 

Ә ̂A.2.5.1.4 Ҭ̃ └̆ 10 μg/mL ҆ ‰  (A.3.2.2) 

̆ 10 μg/mL ҆ ‰  (A.3.2.1) Ȃ 

A.3.5.2 系统适应性要求 

Ҭ̆ ҆ ҆ № Ҍ ԍ 3.0Ȃ 

̔ ҆ ҆ Ḡ №≢ ҹ 29.6 min 56.0 minȂ 

A.3.6 测定 

 №≢ ‰ ῀ Ҭ̆ת ̕ Ҭ

ṿȂ ҆ ῒז ῏ ῖ CȂ 

A.3.7 计算 

 ҆ № ̂A. 2̃ :  

ỄỄỄỄỄỄỄỄỄỄỄỄ̂A.2̃ 

Ҭ̔ 

r u —— Ҭ ҆ ṿ̕ 

r s —— ‰ Ҭ ҆ ṿ̕ 

CS —— ‰ ̆ ᵝ μg/mL̕ 
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Cu —— ̆ ᵝ μg/mL̕ 

100 —— № Ȃ 

 

 ῒז ῏ № ̂A. 3̃ :  

 

ỄỄỄỄỄỄỄỄỄỄỄỄ̂A.3̃ 

 

Ҭ̔ 

r T —— Ҭ ҆ ҆ ӊ ῒז № ṿӊ ̕ 

r s —— ‰ Ҭ ҆ ṿ̕ 

CS —— ‰ ̆ ᵝ μg/mL̕ 

Cu —— ̆ ᵝ μg/mL̕ 

100 —— № Ȃ 

 

附  录  B 

爱德万甜典型液相色谱图 

B.1 爱德万甜典型液相色谱图 

҆ ῖ B.1Ȃ 

 

图 B.1 爱德万甜典型液相色谱图 
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附  录  C 

爱德万甜酸和其他相关物质典型液相色谱图 

C.1 爱德万甜酸和其他相关物质典型液相色谱图 

҆ ῒז ῏ ῖ C.1Ȃ 

图 C.1 爱德万甜酸和其他相关物质典型液相色谱图 

 

1.  7.156 

2. N-{N-[N-[3-(3- -4- )Ҙ ]-α-L-  }-α-L-  -L- Ҙ 1-  

(N-Alkyl-AAPM)  27.664 

3. ҆  29.250 

4. ҆  56.894 

5. N-{N-[3-(3- -4- ) ]-α-L-  }-L- Ҙ 1-  (9801-D) 

67.925 

6. N-{N-[3-(3- -4- ) ]-α-L-  }-L- Ҙ 1-  (9801-T) 

71.972 
 
 
 
 



1 
 

附件 2 

2-Ҙ 2  

 

一、 2- 丙酰吡咯 

̔2-Propionylpyrrole 

ⱳ № ̔  

（一）用量及使用范围 

└ ԍ ̂GB2760-2014 B.1 ≢ ̃̆ ҹ ֟

ᶏ Ȃ 

（二）质量规格要求 

1 范围 

‰ ԍ ҹ └ ⱴ╕ 2-Ҙ Ȃ 

2 化学名称、分子式、结构式和相对分子质量 

2.1  化学名称 

2-Ҙ  

2.2  分子式 

C7H9NO  

2.3  结构式 

NO               

2.4  相对分子质量 

123.16 ( 2007 ) 

3 技术要求 

3.1   感官要求 

1 Ȃ 

表 1  感官要求 

            

  ԍѿ  ҉̆

 
 ᵣ 

 ȁ ȁ  GB/T 14454.2 
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3.2  理化指标 

2 Ȃ 

表 2  理化指标 

 

附录 A 

2- 丙酰吡咯含量的测定 

A.1 仪器和设备 

A.1.1 ̔ת  GB/T 11538ĺ2006Ҭ 5 Ȃ 

A.1.2  ̔ Ȃ 

A.1.3  ̔ Ȃ 

A.2 测定方法 

ѿ ̔ GB/T 11538ĺ2006Ҭ 10.4 Ȃ 

└ ̔ 0.1g ԍ 10mL Ә Ҭ̆ Ȃ 

A.3 重复性及结果表示 

GB/T 11538ĺ2006Ҭ 11.4 ̆ Ȃ 

ⱴ╕ 2-Ҙ ᵬ ᴆ BȂ 

 

附录 B 

食品添加剂 2- 丙酰吡咯气相色谱图及操作条件 

( 面积归一化法)  

B.1  食品添加剂 2- 丙酰吡咯气相色谱图见图B.1。 

 

̔

1ĺӘ ( ╕)̕ 

            

2-Ҙ ̆w /%               ů          99.0 A 

̂Ņ̃                                            49.0͘52.0 GB/T 14457.3 
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2ĺ2-Ҙ Ȃ 

 

图 B.1  食品添加剂2- 丙酰吡咯气相色谱图 

B.2  操作条件 

B.2.1  ̔ ̆ 25 m̆ῤ 0.20 mmȂ 

B.2.2  ̔ Ȃ 

B.2.3  ̔0.33 μmȂ 

B.2.4  ̔75 Ņ 4 min̆ Ņ 75׆ 220 Ņ̆ 2 Ņ/min̆

225 Ņ 8 minȂ 

B.2.5  ̔250 ŅȂ 

B.2.6  ̔250 ŅȂ 

B.2.7  ̔ Ȃ 

B.2.8  ̔ Ȃ 

B.2.9  ╠ ̔0.06 MPaȂ 

B.2.10 ̔0.1 μLȂ 

B.2.11 № ̔75:1Ȃ 

 

 

二、 烯丙基- 1- 丙烯基二硫醚 

̔Ally 1-propenyl disulfide 

ⱳ № ̔  

（一）用量及使用范围 

└ ԍ ̂GB2760-2014 B.1 ≢ ̃̆ ҹ ֟

ᶏ Ȃ 

（二）质量规格要求 

1 范围 

‰ ԍ Ҙ ҹ └ ⱴ╕ Ҙ -1-Ҙ ԋ

。 

2 化学名称、分子式、结构式和相对分子质量 

2.1  化学名称 

Ҙ -1-Ҙ ԋ  

2.2  分子式 

C6H10S2  

2.3  结构式 

              

2.4  相对分子质量 

146.27 ( 2007 ) 

3 技术要求 
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3.1  感官要求 

1 Ȃ 

表 1  感官要求 

            

  ԍ ῤ̆  

 ᵣ 

  GB/T 14454.2 

3.2  理化指标 

2 Ȃ 

表 2  理化指标 

  

附录 A 

烯丙基- 1- 丙烯基二硫醚含量的测定 

A.1 仪器和设备 

A.1.1 ̔ת  GB/T 11538ĺ2006Ҭ 5 Ȃ 

A.1.2  ̔ Ȃ 

A.1.3  ̔ Ȃ 

A.2 测定方法 

ѿ ̔ GB/T 11538ĺ2006Ҭ 10.4 Ȃ 

A.3 重复性及结果表示 

GB/T 11538ĺ2006Ҭ 11.4 ̆ Ȃ 

ⱴ╕ Ҙ -1-Ҙ ԋ ᵬ ᴆ BȂ 

 

附录 B 

食品添加剂烯丙基- 1- 丙烯基二硫醚气相色谱图及操作条件 

( 面积归一化法)  

B.1  食品添加剂烯丙基- 1- 丙烯基二硫醚气相色谱图见图B.1。 

            

Ҙ -1-Ҙ ԋ ̆w/%        ů 95.0̂ңҩ ᵣӊ ̃ A 

ᾣ (20 Ņ) 1.5412͘1.5512 GB/T 14454.4 

(20 Ņ/20 Ņ) 1.004͘1.014 GB/T 11540 
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̔ 

1ĺ ̂ Ҙ ̃ ̕ 

2ĺ - Ҙ -1-Ҙ ԋ ̕ 

3ĺ - Ҙ -1-Ҙ ԋ Ȃ 

 

图 B.1  食品添加剂烯丙基- 1- 丙烯基二硫醚气相色谱图 

B.2  操作条件 

B.2.1  ̔ ̆ 50 m̆ῤ 0.32 mmȂ 

B.2.2  ̔ Ȃ 

B.2.3  ̔0.5 μmȂ 

B.2.4  ̔75 Ņ 4 min̆ Ņ 75׆ 220 Ņ̆ 2 Ņ/min̆

220 Ņ 8 minȂ 

B.2.5  ̔250 ŅȂ 

B.2.6  ̔250 ŅȂ 

B.2.7  ̔ Ȃ 

B.2.8  ̔ Ȃ 

B.2.9  ╠ ̔0.06 MPaȂ 

B.2.10 ̔0.1 μLȂ 

B.2.11 № ̔75:1Ȃ  
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附件 3 

 

ҙ └╕  ћ-  

 
酶 来源 供体 

ß-   Penicillium funiculosum — 

ћ- ȇ ῃ ‰  ҙ └╕Ȉ

̂GB1886.174-2016̃ Ȃ



 

 

1 

 

附件 4 

̂6S̃ - 5- ̆  

2 Ῑ ╕  

 

一、 （6S）- 5- 甲基四氢叶酸，氨基葡萄糖盐 
̔ (6S)-5-methyltetrahydrofolic acid, glucosamine salt 

ⱳ № ̔ Ῑ ╕ 

( 一)  用量及使用范围 

食品分类号 食品名称 使用量 备注 

14.06 ᵣ  600 μg/kg ~ 6000 μg/kg ץ  

( 二)  质量规格要求 

1  范围 

‰ ԍץ ҹ ̆ ȁ ȁ ȁ‟ ֟ Ῑ

╕̂6S̃- 5- ̆ Ȃ 

2  化学名称、分子式、结构式和相对分子质量 

2.1  化学名称 

N-[4-[[[(6S)-2- -1,4,5,6,7,8-Έᾝ-5- -4- -6- ] ] ] ]-L-

̆  

2.2  分子式 

C32H51N9O16 

2.3  结构式 

 
2.4  相对分子质量 

817.80̂ 2007 ̃ 

3  技术要求 

3.1  感官要求 

1 Ȃ 

表 1  感官要求 

              

 Ӳ  ԍ ȁ

Ҭ̆ ᾣ Ҋ̆ ῒ ̆  



 

 

2 

 

  ȁ ῒ Ȃ 

3.2  理化指标 

2 Ȃ 

表 2  理化指标 

项        目 指     标 检验方法 

(6S)-5- ̆ ̆w/% 96 ~ 105  AҬA.2 

(6S)-5- ץ̂ ̃̆w/% 54 ~ 59  AҬA.2 

ץ̂ ̃̆w/% 34 ~ 46  AҬA.3 

ᵣ̂ ̂6S -̃5- ̃̆ w/%                 ů 99.0  AҬA.4 

№̆w/%                                              Ů 8 GB 5009.3  

№̆w/%                                              Ů 0.2 GB 5009.4 

Pbץ̂ /̂̃ mg/kg  ̃                                 Ů 10 GB 5009.74 

̂Pb /̂̃ mg/kg  ̃                                         Ů 2.0 GB 5009.12 

̂Cd /̂̃ mg/kg  ̃                                         Ů 1.0 GB 5009.15 

̂Hg /̂̃ mg/kg  ̃                                         Ů 0.1 GB 5009.17 

 

4- ̂ABGÃ̆w/%                  Ů 0.3  AҬA.5 

4α- -5- ̂ HOMeTHFÃ̆w/%           Ů 1.0  AҬA.5 

(6S)- -s-҈  [̂ 6S -̃Mefox] w̆/%             Ů    0.3  AҬA.5 

5- ̂MeTHPÃ̆ w/%                     Ů 0.3  AҬA.5 

 w̆/%                                       Ů 2.5  AҬA.5 

3.3  微生物指标 

3 Ȃ 

表 3  微生物指标 
                 

/ (CFU/g)                              Ů 100 GB 4789.2 

/ (MPN/g)                             ̖ 3.0 GB 4789.3 

/ (CFU/g)                            Ů 100 GB 4789.15 

̂ ȁ ȁ ̃ Ҍ ₮ 
GB 4789.4ȁGB 4789.5ȁ

GB 4789.10 

 

附  录  A 

检 验 方 法 

A.1  一般规定 

     ‰ ╕ ̆ ῒז ̆ № ╕ GB/T 6682

ѿ Ȃ Ҭ ‰ ȁ ‰ ȁ└╕ └ ̆ ῒז ̆

GB/T 601ȁGB/T 602ȁGB/T 603 └ Ȃ Ҭ ᵥ ╕

└ ̆ Ȃ 

A.2  (6S) - 5- 甲基四氢叶酸，氨基葡萄糖盐和(6S)- 5- 甲基四氢叶酸（以干基计）的测定 

A.2.1  试剂和材料 

A.2.1.1   Ȃ 
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A.2.1.2  Ә ̆ Ȃ 

A.2.1.3  ԋ Ȃ 

A.2.1.4  Ȃ 

A.2.1.5  (6S)-5- ‰ ̔ MC20H23CaN7O6=497.52 g / molȂ 

A.2.1.6  ̔c(KOH)= 20 g / 100 mLȂ 

A.2.2  仪器和设备 

̔ת - ᾣ Ȃ 

A.2.3  参考色谱条件 

    ᴆ A.1Ȃ 

表A.1 参考色谱条件 

  C18  ̆4.6 mm¦250 mm̆  5µm̕ ῒז Ȃ 

ꜚ  

ꜚ A̔ 6.8 g ԋ ԍ1 L Ҭ ̆ pH

6.5Ȃ Ȃ 

ꜚ B̔ 4.08 g ԋ ԍ 650 mL Ҭ ̆ҍ 350 mL Ә ̆

pH  8.0Ȃ Ȃ 

 1.0 mL / min 

 280 nm 

 25 °C 

 36 min 

ᵣ  10 µL 

A.2.4  线性梯度情况 

    ’ A.2Ȃ 

表A.2  线性梯度情况 

 (min) ꜚ  B%  

0 0  

15 40  

17 70  

22 70  

31 0  

36 0  

 

(6S)-5- Ḡ  (Rt)̔ 13 min 

5- Ḡ  (Rt)̔ 15 min  

A.2.5  分析步骤 

A.2.5.1  标准溶液的制备 

ѿ (6S)-5- ‰ ̂ ԍ0.040 g (6S)-5- ̃̆

0.000 1 ğ ԍ100 mL Ҭ̆ᾢ ̆Ῥ ┴ ̆ Ȃ

ᵞԍ20 °C Ҋ̂ Ҭ ῀— ̃ 2 min̆ 0.45 µm 

Ȃ 

A.2.5.2  试样溶液的制备   
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0.070 g ̆ 0.000 1 ğ ԍ100 mL Ҭ̆ᾢ ̆Ῥ

┴ ̆ Ȃ ᵞԍ20 °C Ҋ̂ Ҭ ῀— ̃ 2 min̆ 0.45 

µm Ȃ(6S)-5- BȂ 

A.2.5.3  系统适用性试验 

Ҋץ Ȃᶏ ‛ ⱳ ꜚ ̆ ᵞԍ8Ņ̕

ᶏ Ҍ ‛ ⱳ ̆ ╠ 2Ņ~ 8Ņ ҊỮ Ȃ ԓ ‰

̆ Ҋ A.3Ȃ 

表A.3  系统适用性试验参数 

 ṿ 

RSD̂ ̃̆ % Ů 2.0 

RSD̂Ḡ ̃̆ % Ů 1.0 

 Ů 2 

 ů   40000 

A.2.5. 4  测定 

A.1 ᴆҊ̆ ̂Ҍ ̃ ῀̆ ҉ Ȃת №≢

‰ № Ȃ 

[ ̔№ ̆ᶏ Ә ̂65ŧ35̃ ‖ ̆ Ә

̂65ŧ35̃ Ȃ] 

A.2.6  结果计算 

 (6S)-5- ץ) ) №  w1̆ ̂A.1̃ ̔ 

 

ŀŀŀŀŀŀŀŀ̂ A.1  ̃

 

Ҭ̔ 

AC —— Ҭ(6S)-5- ̕ 

mStd —— ‰ ̆ ᵝҹᾥ̂g̃̕  

T%  ——(6S)-5- ‰ Ҭ(6S)-5- № ̂%̃̕  

AStd  —— ‰ Ҭ(6S)-5- ̕ 

mC   —— ̆ ᵝҹᾥ̂g̃̕  

M —— № ̂% Ȃ̃ 

ץ ṿҹ‰Ȃ ᴆҊ ң

ṿҌ ṿ 2%Ȃ 

 

(6S)-5- ̆ №  w2̆ ̂A.2̃ ̔ 

 

  ŀŀŀŀŀŀŀŀŀŀŀŀŀ̂A.2̃ 

 

Ҭ̔ 

M)%100(

%c

-³³

³³
=

CStd

Std
1 mA

TmA
w

2

11
2 M

M³
=

w
w
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w1—— (6S)-5- ץ̂ ̃ № ̂%̃̕   

M1—— (6S)-5- ̆ ̆ ᵝҹᾥ ̂g/mol̃ 

       （MC32H51N9O16=817.80）； 

M2—— (6S)-5- ̆ ᵝҹᾥ ̂g/mol̃̂ MC20H25N7O6=459.45 Ȃ̃ 

A.3  氨基葡萄糖（以干基计）的测定 

A.3.1  试剂和材料 

A.3.1.1  Ȃ 

A.3.1.2  85% Ȃ 

A.3.1.3  Ә ̆ Ȃ 

A.3.1.4  ԋ Ȃ 

A.3.1.5  Ȃ 

A.3.1.6   D-(+)- ‰ ̔ MC6H13NO5·HCl=215.63 g / molȂ 

A.3.1.7  Ә - ̂1+1̆ᵣ ̃̔ 500 mL 500 mL Ә ̆ Ȃ 

A.3.1.8  ̔c(KOH)= 20 g / 100 mLȂ 

A.3.1.9  20 mmol / L ‖ ̔ 2.72 g ԋ ԍ ̆

pH‰ 7.5̆ⱴ 1 000 mL̆ Ȃ 

A.3.2  仪器和设备 

̔ת - ᾣ Ȃ 

A.3.3  参考色谱条件 

      ᴆ A.4Ȃ 

表A.4 参考色谱条件 

 NH2 ̆4.6 mm¦250 mm̆ 5µm̕ ῒז Ȃ 

ꜚ  Ә :20 mmol/L ‖ =75:25 

ꜚ  1.5 mL/min 

 195 nm 

 35 °C 

 10 µL 

 30 min 

 

Ḡ ̔ 18 min 

A.3.4  分析步骤 

A.3.4.1  氨基葡萄糖盐酸盐标准溶液的制备 

0.375 g ‰ ̆ 0.000 1 ğ ԍ100 mL Ҭ̆ⱴ50 

mL Ә - ̆ Ә - ┴ ̆ ̆ ┴ Ȃ 

A.3.4.2  试样溶液的制备 

0.350 g ̆ 0.000 1 ğ ԍ100 mL Ҭ̆ⱴ50 mL Ә -

̆ⱴӘ - ┴ ̆ ̆ ┴ Ȃ

BȂ 

A.3.4.3  系统适用性试验 

‰ 5 ̆ ‰ ̂RSD̃ȁ
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Ȃ ‰̔RSDŮ2.0%̆ Ů2.0̆ ů1500Ȃ 

A.3.4.4  测定 

A.4 ᴆ̆ᾢ ῀ ‰ ̆ ҉ ̆

̆ ̆ Ȃ 

A.3.5  结果计算  

ץ̂ ̃ №  w3̆ ̂A.3̃ ̔ 

   

ŀŀŀŀŀŀŀŀŀ̂A.3  ̃

 

Ҭ̔ 

AC —— Ҭ ̕ 

mStd —— ‰ ̆ ᵝҹᾥ̂g̃̕ 

T% ——D-(+)- ‰ ҬD-(+)- № ̂%̃̕ 

AStd —— ‰ Ҭ ̕ 

mC —— ̆ ᵝҹᾥ̂g̃̕ 

M —— № ̂%̃Ȃ 

ץ ṿҹ‰Ȃ ᴆҊ ң

ṿҌ ṿ 2%Ȃ 

A.4  非对映异构体（(6S)- 5- 甲基四氢叶酸）的测定 

A.4.1  试剂和材料 

A.4.1.1   Ȃ 

A.4.1.2  Ҙ ̆ Ȃ 

A.4.1.3  ԋ Ȃ 

A.4.1.4  Ȃ 

A.4.1.5    (6R,S)-5- Ȃ 

A.4.1.6   ̔c (NaOH)= 10 g / 100 mL 

A.4.1.7   100 mmol / L ‖ ̔ 12.0 g ԋ ԍ Ҭ̆

pH 7.0̆ⱴ 1 000 mL̆ Ȃ 

A.4.2  仪器和设备 

̔ת - ᾣ Ȃ 

A.4.3  参考色谱条件 

     ᴆ A.5Ȃ 

表A.5 参考色谱条件 

 HSA ̆4.0 mm¦100 mm̆ 5 µm̕ ῒז Ȃ 

ꜚ  Ҙ ̔100 mmol /L ‖ = 6:94 

 0.7 mL / min̆ ̆ᶏ(6S)-5- Ḡ ҹ4.7 min 

 225 nm 

 30 °C 

 20 min 

 5 µL 

(6R)ȁ(6S)№  Ҍ ԍ2 

)%100(

%c

MmA

TmA

-³³

³³
=

CStd

Std
3w
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A.4.4  分析步骤 

A.4.4.1  标准溶液的制备( 用于峰识别和计算分离度)  

0.025 g (6R,S)-5- ̆ 0.000 1 ğ ԍ100 mL Ҭ̆

90 mL ̆20 °C 1 min̆ ┴ Ȃ 5 mL 10 mL Ҭ̆

ꜚ ̆ 0.45 µm Ȃ 

A.4.4.2  试样溶液的制备 

0.035 g ̆ 0.000 1 ğ ԍ100 mL Ҭ̆ 90 mL Ȃ20 °C 

1 min̆ ┴ Ȃ 5 mL 10 mL Ҭ̆ ꜚ ̆ 0.45 µm 

Ȃ 

A.4.4.3  测定 

ᾢ ‰ ̆ Ȃ(6S)-5- (6R)-5- №

Ҍ ԍ2Ȃ Ȃ 

№ R̆ ̂A.4̃ ̔  

 

ŀŀŀŀŀŀŀŀŀŀ̂A.4̃ 

 

Ҭ̔  

T2     —— ң Ҭ ѿ Ḡ ̆ ᵝҹ№ ̂miñ̕ 

T1     —— ң Ҭ╠ѿ Ḡ ̆ ᵝҹ№ ̂miñ̕ 

W1   —— ң Ҭ╠ѿ ̕ 

W2    —— ң Ҭ ѿ ̕ 

1.18 ——№ Ȃ 

A.4.4.4  保留时间 

(6S)-5- ̔ 4.7 minȂ 

(6R)-5- ̔ 8.7 minȂ 

̔ ‰ └ Ȃ 

A.4.5  结果计算 

ᵣ(6S)-5- №  w4̆ ̂A.5̃ ̔ 

 

  ŀŀŀŀŀŀŀŀŀŀŀŀ̂ A.5  ̃

 

Ҭ̔ 

AS —— Ҭ (6S)-5- ̕ 

AR —— Ҭ (6R)-5- ̕ 

ץ ṿҹ‰Ȃ ᴆҊ ң

ṿҌ ṿ 2%Ȃ 

A.5  杂质的测定 

21

12 )(18.1

WW

TT

+

-³
=R

%100³
+

=
R S 

S 
4 AA

A
w
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A.5.1  试剂和材料 

A.5.1.1   Ȃ 

A.5.1.2   ԋ Ȃ 

A.5.1.3   Ȃ 

A.5.1.4  Ә ̆ Ȃ 

A.5.1.5  (6S)-5- ‰ ̔ MC20H23CaN7O6=497.52 g / molȂ 

A.5.1.6  ̔c(KOH)= 20 g / 100 mL 

A.5.2  仪器和设备 

̔ת - ᾣ Ȃ 

A.5.3  参考色谱条件 

    ᴆ A.6Ȃ 

表A.6 参考色谱条件 

  C18  ̆4.6 mm¦250 mm̆ 5µm̕ ῒז Ȃ 

ꜚ  

ꜚ A̔  6.8 g ԋ ԍ1 L Ҭ ̆ pH 6.5Ȃ

Ȃ 

ꜚ B̔ 4.08 g ԋ ԍ 650 mL Ҭ ̆ҍ 350 mL Ә ̆

pH  8.0Ȃ Ȃ 

 1.0 mL/ min 

 280 nm 

 25 °C 

 36 min 

 10 µL 

A.5.4   线性梯度情况 

       ’ A.7Ȃ 

表A.7  线性梯度情况 

 (min) ꜚ  B%  

0 0  

15 40  

17 70  

22 70  

31 0  

36 0  

(6S)-5- Ḡ  (Rt) ̔ 13 minȂ 

5- Ḡ  (Rt) ̔ 15 minȂ 

A.5.5  分析步骤 

A.5.5.1  标准溶液的制备 

ѿ (6S)-5- ‰ [ ԍ0.040 g (6S)-5- ]̆

0.000 1 ğ ԍ100 mL Ҭ̆ ̆Ῥ ┴ ̆ Ȃ

ᵞԍ20 °C Ҋ̂ Ҭ ῀— ̃ 2 minȂ 0.45 µm 
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Ȃ 

A.5.5.2  试样溶液的制备 

0.070 g ̆ 0.000 1 ğ ԍ100 mL Ҭ̆ ̆Ῥ

┴ ̆ Ȃ ᵞԍ20 °C Ҋ̂ Ҭ ῀— ̃ 2 minȂ 0.45 

µm Ȃ 

A.5.5.3   保留时间（近似值） 

表A.8  单个杂质的保留时间 

 Ḡ  (min) 

4-  (ABGA) 5.6 

4α- -5-  (HOMeTHFA ) 6.5 

(6S)- -s-҈  [(6S)-Mefox]  8.6 

5-  (5-MTHF)  13.2 

5-  (MeTHPA)  14.7 

A.5.5.4  系统适用性试验 

Ҋץ Ȃ ԓ ‰ ̆ Ҋ ̔ 

表A.9  系统适用性试验参数 

 ṿ 

RSD̂ ̃̆ % Ů 2.0 

RSD̂Ḡ ̃̆ % Ů 1.0 

 Ů 2 

 ů    40000 

A.5.5. 5  测定 

ᴆҊ ̂ ̃̆ Ȃץ № ‰

Ȃ 

[ ̔№ ̆ᶏ Ә  (65ŧ35) ‖ ̆ Ә

̂65ŧ35̃ Ȃ]  

A.5.6  结果计算 

≠ ҩ №  Xĭ Һ ץ

̆ ̂0.1 %̃ Ҭ ҹҺ 0.1 Ṑ Ȃ 

ҩ №  Xĭ ̂A.6̃ ̔ 

     

 ŀŀŀŀŀŀŀŀ̂A.6̃ 

 

Ҭ̔ 

Ai     —— Ҭ ҩ ̕ 

mStd     —— ‰ ̆ ᵝҹᾥ̂g̃̕  

T%  ——(6S)-5- ‰ Ҭ(6S)-5- № ̂%̃̕  

̂RF̃ i   —— ҩ Ȃ 

AStd      —— ‰ Ҭ(6S) -5- ̕ 

C Std 

Std

mA

RFTmA

³

³³³
= ii 

i

̃̂%
X
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mC       —— ̆ ᵝҹᾥ̂g̃̕  

̔5- RFҹ0.68̆ῒז ҩ RF ҹ1.00Ȃ 

 

ҹ ҩ № ⱴ̆ № w5̆ ̂A.7̃ ̔ 

     

ŀŀŀŀŀŀŀŀŀŀŀŀ̂A.7  ̃
 

Ҭ̔ 

Xi  —— ҩ № ̂%̃Ȃ 

ä= iX5w
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附  录  B 

(6S)- 5- 甲基四氢叶酸，氨基葡萄糖含量测定高效液相色谱图 

B.1 (6S)-5-  

(6S)-5- B.1Ȃ 

 

 B.1  (6S)-5-  

 

B.2  

B.2Ȃ 

   

B.2   

 

________________________ 
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二、 低聚半乳糖（乳清滤出液来源） 

̔Galacto-oligosaccharideŝGOS̃̂ sourced from whey permeatẽ 

ⱳ № ̔ Ῑ ╕ 

( 一)  用量及使用范围 

№   ᶏ  

13.01 ᾙ   ᶏ ̆ Ҍ

64.5 g/kg 13.02.01 ᾙ ꜛ  

( 二)  质量规格要求 

1 范围 

‰ ԍץӲ ₮ ҹ ̆ (Aspergillus oryzae) ֟ β- Ӳ Ỳ

Ӳ ̆ Ӳ ҹ Ӳ ̆ Ӳ ᵬ ̆

Ҋ Ӳ ⌠Ӳ № ̆└ Ῑ ╕ᵞ Ӳ Ȃ 

2 技术要求 

2.1 感官要求 

1 Ȃ 

表1 感官要求 

 

2.2 理化要求 

2 Ȃ 

表2 理化指标 

                 

ᵞ Ӳ ץ̂ ̃,w/% ů 46 ̛Ҭ A.2 

Ӳ ץ̂ ̃,w/%  25 ͘45 ̛Ҭ A.3 

ץ̂ ̃,w/% Ů 10 ̛Ҭ A.4 

Ӳ ץ̂ ̃,w/% Ů 5 ̛Ҭ A.4 

Ӳ ץ̂ ̃,w/% ů 0.2 ̛Ҭ A.5 

ץ̂ ̃,w/% Ů 4.47 GB 5009.5 

№,w/% Ů 5.5 GB/T 20884 

ץ̂№ ̃,w/% Ů 4 GB 5009.4 

pH (10% )  5 ͘6 GB/T 20885 

ץ̂ Pb ̃/̂mg/kg̃ Ů 0.1 GB 5009.12 

 

2.3 微生物要求 

3 Ȃ 

           

ҍ   
ԍ ȁ Ҭ̆

ᾣ Ҋ̆ ῒ ̆ ̂ ̃ῒ    
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表3 微生物指标 

                

/(CFU /g) Ů 3000 GB 4789.2 

/(CFU /g) Ů 10 GB 4789.3 

/(CFU /g) Ů 50 GB 4789.15  

/(CFU /g) Ů 50 GB 4789.15 

/25 g  Ҍ ₮ GB 4789.10 

/25 g  Ҍ ₮ GB 4789.4 

 

附 录 A 

检 验 方 法 

A.1 一般规定 

‰ ╕ ̆ ῒז ̆ № ╕ GB/T 6682Ҭ

҈ Ȃ Ҭ ‰ ȁ ‰ ȁ└╕ └ ̆ ῒז

̆ GB/T 601ȁGB/T 602ȁGB/T 603 └ Ȃ Ҭ ᵥ

╕ └ ̆ Ȃ 

A.2   低聚半乳糖含量的测定 

A.2.1  高效液相色谱双柱法 

A.2.1.1  方法提要 

̆№≢≠ ֜ ȁ № ̆ -

̆ ѿ Ȃ 

A.2.1.2   试剂和材料 

A.2.1.2.1  Ә ̔ Ȃ 

A.2.1.2.2  Ӳ ȁ ȁӲ ȁ Ӳ ȁᵞ Ӳԋ ȁᵞ Ӳ҈ ȁᵞ Ӳ

ȁᵞ Ӳԓ ȁᵞ ӲΈ ȁᵞ Ӳ҂ ȁᵞ Ӳῇ ‰ ̂ ≥95% Ȃ̃ 

A.2.1.2.3  Ӳ ȁ ȁӲ ȁᵞ Ӳԋ ȁᵞ Ӳ҈ ȁᵞ Ӳ ȁᵞ

Ӳԓ ȁᵞ ӲΈ ȁᵞ Ӳ҂ ȁᵞ Ӳῇ ᴍ ‰ Ȃ 

Ӳ ȁ ȁӲ ȁᵞ Ӳԋ ȁᵞ Ӳ҈ ȁᵞ Ӳ ȁᵞ

Ӳԓ ȁᵞ ӲΈ ȁᵞ Ӳ҂ ȁᵞ Ӳῇ ‰ ̆№≢ ̆

└ №≢ҹ20 mg/mL ᴍ ‰ Ȃ 

A.2.1.3   仪器和设备 

A.2.1.3.1 ̆ת   Ȃ 

A.2.1.3.2   Ȃ 

A.2.1.4   分析步骤 

A.2.1.4.1   试样溶液的制备 

1.0 ğⱴ ̆ԍ Ҭ 10 min̆ 100 mL̆

0̆.2 μm ̆ ԍ ֜ Ȃ 5.0 ğⱴ ̆
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ԍ Ҭ 10 min̆ 100 mL̆ ̆0.2 μm ̆ ԍ

Ȃ 

A.2.1.4.2   参考色谱条件 

A.2.1.4.2.1   银型阳离子交换柱参考色谱条件 

A.2.1.4.2.1.1   ֜ ̂10 mm×200 mm̃̕ ΐ Ȃ 

A.2.1.4.2.1.2   ̔50ŅȂ 

A.2.1.4.2.1.3   ꜚ ̔0.3 mL/minȂ 

A.2.1.4.2.1.4   ̔75ŅȂ 

A.2.1.4.2.1.5  ̔20 µLȂ 

A.2.1 .4.2.1.6  ꜚ ̔ Ȃ 

A.2.1.4.2.2   氨基柱参考色谱条件 

A.2.1.4.2.2.1   ̂250 mm×4.6 mm̆5 µm̃̕ ΐ Ȃ 

A.2.1.4.2.2.2   ꜚ ̔Ә ̔ ̗70̔30Ȃ 

A.2.1.4.2.2.3   ꜚ ̔1.0 mL/minȂ 

A.2.1.4.2.2.4   ̔40ŅȂ 

A.2.1.4.2.2.5   ̔35ŅȂ 

A.2.1.4.2.2.6   ̔20 µLȂ 

A.2.1.5   定性测定 

ᴆ̂A.2.1.4.2.1̃ ̂A.2.1.4.2.2̃Ҋ̆ ‰ Ḡ ̆ҍ

Ҭ ᴍ Ḡ ̆ BҬ B.1 B.2Ȃ 

A.2.1.6   定量测定 

A.2.1.6.1   ֜ ᴆ̂A.2.1.4.2.1̃ ̆ת

└ ̂A.2.1.4.1̃̆ ῀ Ҭ̆ת Ҭ ᴍ ̆

ѿ ᴍ № Ȃ 

A.2.1.6.2   ᴆ̂A.2.1.4.2.2̃ ̆ת └

̂A.2.1.4.1̃̆ ῀ Ҭ̆ת Ҭ ᴍ ̆ ѿ

ᴍ № Ȃ 

A.2.1.7   结果计算  

A.2.1.7.1   ֜ ̆ Ҭ ᴍi № DPi  ̂A.1̃  ̔

……………………………………̂A.1̃ 

Ҭ̔  

Ai    —— Ҭ ᴍ i ̕  

∑Ai  —— Ҭ ᴍ ̕ 

     100 —— ᵝ Ȃ 

A.2.1.7.2   ̆ ҬӲ ԋ Ҭ № Xlac ̂A.2̃ Ȃ 
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……………………………………̂A.2̃ 

Ҭ̔ 

Agd —— Ҭᵞ Ӳԋ ̕ 

Ais  —— Ҭ Ӳ ̕ 

Alac —— ҬӲ ̕ 

    100 —— ᵝ Ȃ 

A.2.1.7.3   Ҭᵞ Ӳ № Gn ̂A.3̃ Ȃ 

…………………………………（A.3） 

式中： 

 —— Ҭ Ӳ Ҭ № ̆%̕ 

 —— Ҭ Ҭ № ̆%̕ 

DP2 —— ԋ ̂ᵞ Ӳ ԋ ȁӲ ȁ Ӳ ̃ Ҭ № ̆%̕ 

100 —— ᵝ Ȃ 

A.2.1.8   精密度 

ᴆҊ ң ṿҌ ῒ ṿ 5%Ȃ 

A.2.2  高效液相色谱法 

A.2.2.1   方法提要 

̆≠ ῤ Ҍ ᵞ ̆ Ҍ ᵞ

№ ̆ ҹ Ȃ 

A.2.2.2   试剂和材料 

A.2.2.2.1   ԋ ֒ ̆ > 99.9%Ȃ 

A.2.2. 2. 2  ̆ > 98%Ȃ 

A.2.2. 2. 3  ̆ > 95%Ȃ 

A.2.2.2.4    ̔98~100%Ȃ 

A.2.2. 2. 5  Ә ̆ > 99%Ȃ 

A.2.2. 2. 6  25% Ȃ 

A.2.2. 2. 7  ҈ ̆ > 90%Ȃ 

A.2.2. 2. 8  ҈ ̆ > 95%Ȃ 

A.2.2. 2. 9  Ә ̆ ̔100%Ȃ 

A.2.2. 2. 10  ҈ ‰Ữ ̔3.0 µmol/mLȂ 

75.0°5.0mg ҈ (A.2.2.2.8)̆ ⌠ 0.1 mgȂ 50mL Ҭ 40 mL

̆ⱴ ┴ Ȃ 4°CҊ ̋ Ȃ 

A.2.2. 2. 11  ҈ ‰ ᵬ ̔0.30 µmol/mLȂ 

10.0 mL ҈ ‰Ữ (A.2.2.2.10) ⌠ 100 mL Ҭ̆ⱴ

┴ Ȃ 4°CҊ 1 Ȃ 

A.2.2. 2. 12  ҈ ῤ ‰Ữ ̔2.0 µmol/mLȂ 
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50mg ҈ (A.2.2.2.7) 15 mL 50 mL Ҭ ⱴ̆ ┴ Ȃ

-18°CҊ 1 Ȃ 

A.2.2. 2. 13  ҈ ῤ ‰ ᵬ ̔0.4 µmol/mLȂ 

4 mL ҈ ῤ ‰Ữ (A.2.2.2.12) 20 mL Ҭ̆ⱴ

┴ Ȃ -18°CҊ 1 Ȃ 

A.2.2. 2. 14  -Ә (25%-75%) Ȃ 

50mL ± 1 mL 150 mL± 1 mLӘ (A.2.2.2.5) ῀ Ҭ Ȃ

Ҋ 3ҩ Ȃ 

A.2.2. 2. 15  B̔ ̆50 mmol/L̆pH 4.4Ȃ 

800mL Ҭⱴ῀ 2.3g ± 0.1g (1.89 mL) (A.2.2.2.4)Ȃ (A.2.2.2.6)

pH 4.40 ± 0.05Ȃ ῀ 1000mL Ҭ̆ⱴ ┴ Ȃ Ҋ

1 Ȃ 

A.2.2. 2. 16  ╕̔ [0.35mol/L] -

[1.0mol/L] ԋ ֒ -Ә [30%] Ȃ 

Ҭ ̆ ԋ ֒ (A.2.2.2.1) Ә

(A.2.2.2.9)̆ ῀ 10 mL Ҭᶏ ᾟ№ ̂ A.1 Ȃ̃ A.1‰

̆ ῀ Ҭ̆ ⱴ῀ 30%Ә ԋ

֒ ᶏ ᶏ ῃ ̂ 10min Ȃ̃ 

表 A.1 邻氨基苯甲酸酰胺标记试剂样品量 

 

30 % Ә ԋ ֒  
(0.35M) (1M)  

ԍ 30 % Ә ԋ ֒  

ԋ ֒  

(mL) 

Ә  

(mL) 

30 % Ә ԋ

֒ (mL) (mg) (mg) 

11  2.10 0.90 2.50 118 ° 5 157 ° 5 

22 4.20 1.80 5.00 236 ° 10 314 ° 10 

35 6.30 2.70 7.50 354 ° 10 471 ° 10 

47 7.70 3.30 10.00 708 ° 10 942 ° 10 

A.2.2.3   仪器和设备 

A.2.2.3.1 ת   ᾣ Ȃ 

A.2.2.3.2   2 mL Ȃ 

A.2.2.3.3   Ȃ 

A.2.2.3.4   Ȃ 

A.2.2.3.5   ⱴ Ȃ 

A.2.2 .3.6   Ȃ 

A.2.2.3.7   Ȃ 

A.2.2.3.8   № ̔ 0.1 mgȂ 

A.2.2.3.9   Ȃ 

A.2.2.4   色谱参考条件 

A.2.2.4.1   ̔ 80  3µm; 4.6mm x 150mm̆ ῒז Ȃ 
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A.2.2.4.2   № ̔ 80Ḡ ̕3µm; 3.2mm x 15mmȂ 

A.2.2.4.3   23°C ± 2°CȂ 

A.2.2.4.4   ̔10µLȂ 

A.2.2.4.5   ꜚ A̔Ә (A.2.2.2.5)Ȃ 

A.2.2.4.6   ꜚ B̔ (A.2.2.2.15)Ȃ 

A.2.2.4.7   ̔ A.2Ȃ 

 

表 A.2 洗脱程序表 

 (min)  (mL/min) 
ꜚ % 

10ᵝ 6 ℗ ᵝ  
A B 

0 1.0 98 2 6/10-1(҉ ) 

4.0 1.0 98 2 6/10-1 (҉ ) 

7.5 1.0 98 2 1-2 (№ ) 

8.0 1.0 84 16 1-2 (№ ) 

16.0 1.0 84 16 1-2 (№ ) 

50.0 1.0 61 39 1-2 (№ ) 

51.0 0.80 20 80 1-2 (№ ) 

54.0 0.80 20 80 1-2 (№ ) 

55.0 0.80 90 10 1-2 (№ ) 

61.0 1.0 90 10 1-2 (№ ) 

A.2.2.4.8   ̔330nmȂ 

A.2.2.4.9   ̔420nmȂ 

A.2.2.5   分析步骤 

A.2.2.5.1   样品与溶液的制备 

A.2.2.5.1.1   试验溶液的制备 

‰ 0.250 g ° 0.050 gᵞ Ӳ ῀ Ҭ̆ⱴ 70 mL ° 5 mL Ȃ

ԍ 70°C °5°C Ҭ 20 min~25 min Ȃ ‛ ̆ⱴ ┴ Ȃ 

A.2.2.5.1.2   空白试剂 

ҩ ↓ Ҭ̆ 500 µL Ҭⱴ῀ ף̆ ᵬҹ ╕Ȃ 

A.2.2.5.1.3   邻氨基苯甲酸酰胺标记 

A.2.2.5.1.3.1   ⱴῤ  

500 µL (A.2.2.5.1.1) ҈ ‰ ᵬ (A.2.2.2.11) 2 mL

Ҭ̆ ҩ ‰ Ҭⱴ῀ 200 µL ҈ ῤ ‰ ᵬ (A.2.2.2.13)̆

҉ Ȃ 

A.2.2.5.1.3.2   ╕ ⱴ 

20µL ῤ (A.2.2.5.1.3.1) ῀ 2 mL Ҭ̆ ҩ Ҭⱴ

῀ 200µL ╕(A.2.2.2.16)̆ ҉ ̆ ԍ 65°C 

°1°C Ҭ 2 h°5 minȂ 20 min̆ ѿ Ȃ 2 h ̆ ̆

ԍ 4°C Ҋ 10 minȂ 
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A.2.2.5.1.4   样品稀释 

̆ ҩ Ҭⱴ῀ 1.5 mL -Ә (25%-75%)

(A.2.2.2.14)Ȃ ̂ ̃ 10000gҊ 5min̆ 1 mL҉ ҬȂ

ԍ ꜚ Ҭ̂10°C̃̆ 10 µL ‰ Ȃ 

A.2.2.5.2   仪器稳定性测试 

ᶏ ∆ ᴆҊ 15 minȂ Ḡ ⱬ ╠Ḡ ̆

╠̆ ѿ ‰ ᵬ Ȃ Ḡ ȁ№ ҍ╠ Ȃ

Ҍ ҈ - ‰ ̆ ᾣ

ҩ ῤ Ȃ 

A.2.2.5.3   校准 

ѿҩ№ ↓Ҭ̆ң ҍ ῤ ( ҈ ‰

Ȃ 8 ҩ ӊ ‰ Ȃ̆ץ ṿҹ Y ̆

‰ ҹ X ̆ └ ῤ ‰ Ȃ 

≠ ҈ ‰ ̆ ѿҩ ̂ ̃ Ҭ

Ȃ 

A.2.2.5.4   鉴定和确认 

№ ѿҩ ̂ ΐ № Ȃ̃ ҍ ̂

BҬ B.3̃ ̆ Ҍ № Ȃ 

A.2.2.6   结果计算 

A.2.2.6.1   低聚糖的摩尔浓度 

Ҭᵞ ̆ ṿץ µmol/mL ̆ ̂A.4̃ Ȃ 

………………̂A.4̃ 

Ҭ: 

Cstd        ðð ‰ Ҭ ҈ ̆ ᵝ̔µmol/mL̕ 

Amt_ISsple ðð Ҭⱴ῀ ҈ ῤ ̕ 

Amt_ISstd  ðð ‰ Ҭⱴ῀ ҈ ῤ ̕ 

A_OSsple   ðð Ҭᵞ Ӳ ̕ 

A_std       ðð ‰ Ҭ ҈ ̕ 

A_ISsple    ðð Ҭῤ ̕ 

A_ISstd     ðð ‰ Ҭῤ ̕ 

V           ðð ᵣ ̆ ᵝ mL̕ 
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msple        ðð ̆ ᵝ mgȂ 

A.2.2.6.2   低聚半乳糖的质量分数 

 ᵞ Ӳ ̂ ԋ Ҍ ԋ ̃ № W̆ץ g/100g ̆ ̂A.5̃ Ȃ 

ŀŀŀŀŀŀŀŀŀŀŀŀ̂A.5̃ 

 

Ҭ: 

Cosðð Ҭᵞ ̆ ᵝ̔µmol/ğ (A.4) ̕ 

MððҌ № ̂ BҬ B.3̃̕  

0.0001ððµg/g⌠ g/100g Ȃ 

 

A.2.2.7   结果的表达 

ᵞץ Ӳ ̂ ԋ Ҍ ԋ ̃ № Ȃ 

 ṿ ԍ 1.00g/100ğ ᵞ ̂g/100g̃Ḡ 3ᵝ Ȃ 

 ṿᵞԍ 1.00g/100ğ ᵞ ̂g/100g̃Ḡ 2ᵝ Ȃ 

A.2.2.8   精确性 

ᴆҊ ң ṿҌ 0.65g/100gȂ 

 

A.3  乳糖含量的测定 

A.3.1   高效液相色谱双柱法 

A.3.1.1   分析步骤 

A.2.1.4Ȃ 

A.3.1.2   定量测定 

A.2.1.6Ȃ 

A.3.1.3   结果计算 

ҬӲ № Wlaĉץ ̃̆ ṿץ% ̆ ̂A.6̃ Ȃ 

………………………（A.6） 

Ҭ̆ 

Wlac —— ҬӲ ̆%̕ 

Xlac —— ҬӲ ԋ Ҭ № ̆%̕ 

DP2 —— ԋ ̂ᵞ Ӳ ԋ ȁӲ ȁ Ӳ ̃ Ҭ № ̆%Ȃ 

A.3.1.4   精密度  

ᴆҊ ң ṿҌ ῒ ṿ 5%Ȃ 

A.3.2   直接计算法 

ҬӲ Ӟ ⌠̆Ӳ Wlaĉ ץ ̃̆ ṿ% ̆

̂A.7̃ Ȃ 

ŀŀŀŀŀŀŀŀ̂A.7̃ 
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Ҭ̆ 

Wlac —— ҬӲ ̆%̕ 

Wgos —— Ҭᵞ Ӳ № ̆%̕ 

Wglu—— Ҭ № ̆%̕ 

Wgos—— Ҭ Ӳ № ̆%̕ 

Wash—— Ҭ № № ̆%̕ 

Wpro—— Ҭ № ̆%Ȃ 

 

A.4  葡萄糖和半乳糖含量的测定 

A.4.1   高效液相色谱双柱法 

A.4.1.1   分析步骤 

A.2.1.4Ȃ 

A.4.1.2   定量测定 

A.2.1.6Ȃ 

A.4.1.3   结果计算 

A.2.1.7Ȃ 

A.4.2   高效阴离子交换色谱–脉冲安培检测法 

A.4.2.1   方法提要 

̆ ῀ ‖ ֜ ̂HPAEC-PAD̃

№ Ȃ ᴆҊ № ̆ ֜ № Ȃ

֟ ̆ № Ȃ ⱴ ץ ⱴ

ץ̆ Ȃ 

A.4.2.2   试剂和材料 

A.4.2.2.1   ̆50mmol/LȂ 

A.4.2. 2.2  50%̂w/w̃ Ȃ 

A.4.2. 2.3  Ә ̆  > 99%Ȃ 

A.4.2.2.4   D-̂+̃- ̆  > 99.5%Ȃ 

A.4.2. 2.5  D-(+)- Ӳ ̆ > 99.0%Ȃ 

A.4.2.2.6   Ȃ 

A.4.2. 2.7  ̆  > 99.996%Ȃ 

A.4.2.2.8   ╕ Ȃ 

A.4.2.2.9   ̔0.05 mol/LȂ 

10.0 mL 5.0 mol/L ̂A.4.2.2.1̃̆ 1000 mL Ҭ̆ⱴ

┴ Ȃ Ә Ḡ ԍ Ҋ̆ Ḡ 6ҩ Ȃ 

A.4.2.2.10   A̔ ̔300 mmol/LȂ 

1000 mL 985 mL ̆ ת῀ Ữ AҬ̆ ̂A.4.2.2.7̃

20minȂ ѿ ⱴ῀ 15.6 mL 50%̂w/w̃ ̂A.4.2.2.2̃̆

Ȃ ̂A.4.2.2.7̃ 15 minȂ Ҋ ̂A.4.2.2.7̃̂ 34.47 kPa~55.16 kPã

Ḡ Ȃ Ḡ 4 Ȃ 
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A.4.2.2.11   B̔ Ȃ 

2000 mL ̆ ת῀ Ữ B̆ ̂A.4.2.2.7̃ 20 minȂ

ᶏ └̆ ̂A.4.2.2.7̃̂ 34.47 kPa~55.16 kPã Ḡ Ȃ 

A.4.2.2.12   C̔ ̔150 mmol/L̆Ә ̔500 mmol/LȂ 

41.0 g±0.1 g Ә ̂A.4.2.2.3̃̆ ԍ 1000 mL Ҭ̆ 800 mL

Ȃⱴ ┴ ̆ 0.20 µm ת Ữ CҬȂ ̂A.4.2.2.7̃

20 minȂ ѿ ⱴ῀ 7.8 mL 50%̂w/w̃ ̂A.4.2.2.2 Ȃ̃

̆ Ῥ ̂A.4.2.2.7̃ 15 minȂ Ҋ ̂A.4.2.2.7̃̂34.47 kPa~55.16 

kPã Ḡ Ȃ Ḡ 4 Ȃ 

A.4.2.2.13   ╕̆ ̔300 mmol/LȂ 

‰ 985 mL ̆ ῀ Ữ ҬȂ ѿ ⱴ῀ 15.6 mL 50%

̂w/w̃ ̂A.4.2.2.2）̆ Ȃ ҊḠ 4 Ȃ 

A.4.2.2.14   ‰Ữ Ȃ 

ⱴ ‰ ̆Ḡ ԍ Ҭ̆ ԍ ╕ ̂A.4.2.2.8̃҉ Ȃ

A.3 ↓ ̆ ԍ 100 mL ҬȂ ̆ 0.1 mğ ┴

Ȃ 

表 A.3. 标准储备液配制的称量方案 

 ̂mg̃ ̂mL̃ ̂mg/mL̃ 

 100°5 100 1.0 

Ӳ  100°5 100 1.0 

A.4.2.2.15   ‰ ‰ ᵬ Ȃ 

A.4̆ ‰Ữ └ ‰ Ȃ 

表 A.4 校准溶液制备方案 

 Ữ   ‰ ‰ Ҭ ᴍ  

‰   

(µL) 

Ӳ  

(µL) 

ᵣ  

(mL) 

 

(µg/mL) 

Ӳ  

(µg/mL) 

A 100 50 100 1.50 0.375 

B 250 100 100 3.75 0.750 

C 500 200 100 7.50 1.50 

D 750 400 100 11.25 3.00 

E 1000 600 100 15.00 4.50 

F 1250 800 100 18.75 6.00 

҉ Ҭ ҹ ṿȂ ԍ ‰Ȃ № Ḡ ԍ

-20°C̆ Ḡ 12ҩ Ȃ 

A.4.2.3   仪器和设备 

A.4.2.3.1   ̆ ‖ Ȃ 

A.4.2.3.2   Ȃ 

A.4.2.3.3   Ȃ 
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A.4.2.3.4   Ȃ 

A.4.2.3.5   Ȃ 

A.4.2.3.6   Ȃ 

A.4.2.3.7   Ȃ 

A.4.2.3.8   ѿ Ȃ 

A.4.2.3.9   № ̆ ҹ 0.1 mgȂ 

A.4.2.3.10   Ȃ 

A.4.2.3.11   Ȃ 

A.4.2.4   色谱条件 

A.4.2.4.1   ̔CarboPac PA20 ̆3×150 mm̆6.5 µm̆ ῒז Ȃ 

A.4.2.4.2   ̔30°C± 2°CȂ 

A.4.2.4.3   ̔25 µLȂ 

A.4.2.4.4   ̔ 10°Ĉ ‛ Ȃ̃ 

A.4.2.4.5   A̔300 mmol/L ̂A.4.2.2.10 Ȃ̃ 

A.4.2.4.6   B̔ ̂A.4.2.2.11 Ȃ̃ 

A.4.2.4.7   C̔ ̔150 mmol/L̆Ә ̔500 mmol/L̂A.4.2.2.12 Ȃ̃ 

A.4.2.4.8   ̔ A.5 ̔ 

表 A.5. 葡萄糖和半乳糖测定的洗脱程序 

  A B C  

[min] [mL/min] [%] [%] [%]  

∆  0.5 2.0 98.0 0.0  

0.0 0.5 2.0 98.0 0.0 Ḥ  

1.0 0.5 2.0 98.0 0.0  

12.0 0.5 5.0 95.0 0.0  

21.0 0.5 22.4 65.6 12.0  

21.1 0.5 0.0 0.0 100.0 ‖  

26.0 0.5 0.0 0.0 100.0  

26.1 0.5 100.0 0.0 0.0  

31.0 0.5 100.0 0.0 0.0 Ả ‖  

31.1 0.5 2.0 98.0 0.0  

37.0 0.5 2.0 98.0 0.0 Ả  

 

A.4.2.4.9   ⱴ̔300 mmol/L ̂A.4.2.2.13̃̆ 0.2 mL/minȂ 

A.4.2.4.10   ̔ ᴨ ‖ ᴆ̆ A.6Ҭ Ṑ Ȃ 

表 A.6. 脉冲电化学检测器测得糖的四倍波形 

[s] ל[V] № 

0.00 + 0.1  

0.20 + 0.1  
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0.40 + 0.1  

0.41 - 2.0  

0.42 - 2.0  

0.43 + 0.6  

0.44 - 0.1  

0.50 - 0.1  

A.4.2.4.11   ᵀ Ḡ ̔ 9.6 min̕ Ӳ 8.6 minȂ ֽҹ Ḡ ̆ Ḡ

ᴪ ת ̆ Ҍ Ȃ 

A.4.2.5   分析步骤 

A.4.2.5.1   样品和试液制备 

A.4.2.5.1.1   样品准备 

1 g~10 g ̂mS̃ ̆ 0.0001 ğ ԍ 100 mL̂VS̃ ҬȂ 

A.4.2.5.1.2   提取 

ⱴ῀ 60 mL ~ 70 mL ̆ pHȂ pH < 4.0̆ ⱴ 50 mmol/L ̂A.4.2.2.1̃

pH 6-7Ȃ ԍ 70°C ± 2 °C Ҭ̆ Ҋⱴ 25 min ~ 30 minȂ‛ ̆ⱴ

┴ ̆▲ Ȃ 

A.4.2.5.1.3   试液制备 

1.5 mL ̂A.4.2.5.1.2̃̆ 2 mL Ҭ̆ 12000 g ⱬᵬ Ҋ̆

5 minȂ ̆ ץ ѿ ̆Ḡ Ҭ ‰ ӊῤȂ

‰ ‰ ᵬ ̂A.4.2.2.15̃̆ 0.2 µm ꜚ

ҬȂ 

A.4.2.5.2   仪器校验 

A.4.2.4 ∆ ᴆҊ̆ 1 hȂ Ḡ ⱬ ̆

Ȃ ╠ᶏ ‰ ᵬ ꜚ Ȃ 

№ ↓̆ ᾢ ῀ ̂ ̃ № ̆ ῀ ‰ ‰ ᵬ

̂A.4.2.2.15̃̂ 3ҩ Ȃ̃ Ḡ Ḡ ȂḠ

№≢Ҍ ԍ 2% 3%Ȃ Ҍ ̆↕ Ȃ

ҍӊ╠№ ̂ ᶛ C Ҭ C.1̃ № Ȃ҉ ∆ №

Ҍ ῀ ῤȂ 

A.4.2.5.3   序列设置 

ҩ№ ↓ ץ 8ҩ № ̆№≢ ῀ 25 µL ‰

‰ ᵬ ̂A.4.2.2.15̃ № Ȃ ץ Ḡ ‰Ȃ 

A.4.2.5.4   校准 

ץ ‰ ҍ ҹ ̆ └ ‰ Ȃ ᴆ ̂Bracket 

calibration̆ ╠ №≢ ‰ ̆ ╠ ‰

̃Bracket calibration Ȃ ץ Ḡ Ҍ

Ȃᶏ ץ ‰ ̆ Ҭ Ȃ 

A.4.2.5.5   定性和确认 

A.4.2.5.5.1   通过保留时间定性 



 

 

24 
 

ҍ ‰ ‰ ᵬ ̂A.4.2.2.15̃Ҭ Ḡ ̆

Ҭ Ȃ CҬ C.1Ȃ 

A.4.2.5.5.2   样品加标确认 

Ҍ ̆ ⱴ ̆ ῒ ҍ ⱴ

Ȃ 

A.4.2.5.5.3   分析时间 

20ҩ ̂ԋ ̃̆ ѿҩ Ȃ҉ 48 h №

Ȃ 

A.4.2.6   计算 

ץ ҍ ҹ └ ‰ ̆ ̆ ⌠ ‰ Ὲ

Ȃ Ὲ ̆ ̂A.8̃ Ȃ 

ŀŀŀŀŀŀŀŀŀŀŀŀ̂A.8̃ 

Ҭ̔ 

AStdðð ‰ ᵬ ̂A.4.2.2.15̃ ̕ 

   ðð ᴍ ̆ ᵝ µg/mL̕ 

C  ðð ‰ ̕ 

m  ðð ‰ Ȃ 

 

№ ̂w̃̆ ץ g/100 g ̆ ̂A.9̃ Ȃ 

ŀŀŀŀŀŀŀŀŀŀŀŀ̂A.9̃ 

Ҭ̔ 

ðð Ҭ ̕ 

 ðð ᵣ ̆ ᵝ̔mL̕ 

 ðð ̂A.4.2.5.1.3̃ ̕ 

 ðð׆ µg⌠ g ̕ 

100 ðð g/100g ̕ 

 ðð ̂A.4.2.5.1.1̃ ̆ ᵝҹ g̕ 

 ðð ‰ ̕ 

m ðð ‰ Ȃ 

A.4.2.7   精密度 

ѿ ᵬ ῤ ̆ ῤ ң

ѿ ӊ ṿ̂ ̃Ҍ ṿ 5%Ȃ 
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A.5  唾液乳糖的检测  

A.5.1   方法提要 

70Ņ Ӳ ̂SL Ȃ̃ ⱴῤ ̂ -Ӳ -N- ̃ ̆

̆ SL̂ ̃ҍῒ Ҍ ᵞ ̂OS̃№ Ȃ ᾣ╕̂2AB̃

Ӳ Ȃ Ә ̆ Ӳ № ̆ ῒ ᾣ

̆ ҍ ᾣ ╕ ғ ῤ ‰

№ Ȃ 

A.5.2   试剂和材料  

A.5.2.1   Ȃ 

A.5.2.2   ԋ ֒ ̆ ≥99.7%Ȃ 

A.5.2.3   2- ̂ ̃̆ ≥98%Ȃ  

A.5.2.4   ̆ ̔95%Ȃ 

A.5.2.5   ̆ 98~100%Ȃ 

A.5.2.6   Ә ̆ ̔100%Ȃ 

A.5.2.7   ̆ ̔25%Ȃ 

A.5.2.8   Ȃ 

A.5.2.9   Ә Ȃ 

A.5.2.10   3’ – Ӳ Ȃ 

A.5.2.11   6’– Ӳ Ȃ 

A.5.2.12   -Ӳ -N- Ȃ 

A.5.2.13  Ә ̆1 mȂ 

800 mL 1000 mL Ҭⱴ῀ 57 mL°2 mLӘ ᶏ̆

┴ Ȃ 

A.5.2.14   ̂NH4OH̃̆ 5%̂v/v Ȃ̃ 

300 mL 500 mL Ҭⱴ῀ 100 mL°1 mL ̆

┴ Ȃ 

A.5.2.15   2AB ╕̔ 0.35m 2AB- 1.0m NaBH3CN 30%Ә DMSÔԋ ֒

Ȃ̃ 

̆ A.7 ԋ ֒ ̂DMSÕ Ә ԍ 10 mL ̂

̃ҬȂ Ȃ   

̂2AB̃ ̂NaBH3CÑԍ ѿ 10 mL ̂

̃Ҭ̆ ⱴ῀ ᵣ 30%Ә -DMSO Ȃ 

̆ ᶏῒ ῃ ̂ 10min Ȃ̃ 

表 A.7. 2AB 标记试剂的制备 

 30%Ә -DMSO  0.35M 2AB – 1 M NaBH3CN 30%Ә DMSO

 

DMSO 
 [mL] 

100 %Ә  

[mL] 

30% Ә DMSO

[mL] 

2AB  
[mg] 

NaBH3CN 
[mg] 
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11  2.10 0.90 2.50 118 ° 5 157 ° 5 

22 4.20 1.80 5.00 236 ° 10 314 ° 10 

35 6.30 2.70 7.50 354 ° 10 471 ° 10 

47 7.70 3.30 10.00 472 ° 10 628 ° 10 

72 11.20 4.80 15.00 708 ° 10 942 ° 10 

A.5.2.16   -Ә 25+75 Ȃ 

150 mL ° 1mLӘ Ҭⱴ῀ 50 mL°1 mL ̆ Ȃ 

A.5.2.17   ‰ Ȃ 

A.5.2.17.1   -Ӳ -N- ῤ ̂IS̃Ữ ̆ 700 µg/mL̂ Ȃ̃ 

20 mg°2 mg -Ӳ -N- ̆ 0.1 mgȂ

25mL Ҭ̆ᶏ ╕ ┴ Ȃ 

A.5.2.17.2   -Ӳ -N- ῤ ̂IS̃ ᵬ ̆ 140 µg/mL̂ Ȃ̃ 

4.0 mL -Ӳ -N- Ữ ̂A.5.2.17.1̃ 20 mL ҬȂ

┴ Ȃ 

A.5.2.17.3   3‘- Ӳ Ữ ̆ 1040 µg/mL̂ Ȃ̃ 

30mg ° 3mg 3’– Ӳ ̆ 0.1mğ 25mL

Ҭ̆ᶏ ╕ ┴ Ȃ 

A.5.2.17.4   6’- Ӳ Ữ ̆ 660 µg/mL̂ Ȃ̃ 

18 mg ° 2 mg 6’- Ӳ ̆ 0.1 mğ 25 mL

Ҭ̆ᶏ ╕ ┴ Ȃ 

A.5.2.17.5   3’ – Ӳ  / 6’ – Ӳ ‰ ᵬ Ȃ 

A.8. ̆ 3’– Ӳ Ữ ̂A.5.2.17.3̃  6’– Ӳ Ữ

̂A.5.2.17.4̃ԍ 6ҩ 25 mL ҬȂ 5%̂v/ṽ ̂A.5.2.14̃ ┴ Ȃ   

表 A.8. 6 级校准曲线的稀释方案 

  

[mL] 

3’ – Ӳ  

[µL] 

6’ – Ӳ  

 [µL] 

3’ – Ӳ  

̂ ̃  

[µg/mL] 

6’ – Ӳ  

̂ ̃  

 [µg/mL] 

#1 25 50 50 2.1 1.3 

#2 25 200 75 8.4 2.0 

#3 25 350 100 14.6 2.6 

#4 25 500 125 20.9 3.3 

#5 25 650 150 27.1 4.0 

#6 25 800 175 33.4 4.6 

A.5.3   仪器和设备 

A.5.3.1 ת   ᾣ Ȃ 

A.5.3.2   № ̆ 0.1 mgȂ 

A.5.3.3   Ȃ 

A.5.3.4   10 mL ̆ Ȃ 

A.5.3.5   Ȃ 
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A.5.3.6   Ȃ 

A.5.3.7   Ȃ 

A.5.3.8   Ȃ 

A.5.3.9   ῃ 2 mL Ȃ 

A.5.3.10   Ȃ 

A.5.3.11  Ȃ 

A.5.3.12  ꜚ Ȃ 

A.5.3.13  ╠ Ȃ 

A.5.4   色谱条件 

A.5.4.1   ̔ 80 ̕3 µm̕4.6 mm x 150 mm̕ ῒז Ȃ 

A.5.4.2   ̔ 80Ḡ ̕3 µm̕3.2 mm x 15 mmȂ 

A.5.4.3   ̔23°C ± 1°CȂ 

A.5.4.4   ̔20 µLȂ 

A.5.4.5   ꜚ A̔Ә  Ȃ 

A.5.4.6   ꜚ B̔ ̆50 mmol/L̆pH 4.40Ȃ 

A.5.4.7   ̔ A.9Ȃ 

表 A.9. 洗脱程序表 

 

[min] 

 

[mL/min] 

̂Ã  

[%] 

̂B̃  

[%] 

10ᵝ 6 ℗ ᵝ  

0 1.0 98.0 2.0 1-10̂҉ ̃ 

4.0 1.0 98.0 2.0 1-10̂҉ ̃ 

7.5 1.0 98.0 2.0 1-2̂№ ̃ 

8.0 1.0 84.0 16.0 1-2̂№ ̃ 

16.0 1.0 84.0 16.0 1-2̂№ ̃ 

50.0 1.0 61.0 39.0 1-2̂№ ̃ 

51.0 0.7 20.0 80.0 1-2̂№ ̃ 

55.0 0.7 20.0 80.0 1-2̂№ ̃ 

56.0 0.8 90.0 10.0 1-2̂№ ̃ 

62.0 1.0 90.0 10.0 1-10̂҉ ̃ 

62.1 1.0 98.0 2.0 1-10̂҉ ̃ 

64.0 1.0 98.0 2.0 1-10̂҉ ̃ 

A.5.4.8   ̔330 nmȂ 

A.5.4.9   ̔420 nmȂ 

A.5.4.10   ̔1 mL/minȂ 

A.5.5   分析步骤 

A.5.5.1   样品及试液的制备 

A.5.5.1.1   样品  

‰ 0.5 g°50 mg ̂ms̃ 50 mL̂Vs̃ Ҭ̆ 0.0001gȂ 

A.5.5.1.2   提取 
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ⱴ῀ 35 mL~40 mL ̆ 70.0°C±1.0°C Ҭ 20 min ~25 minȂ ‛

̆ ┴ ̆▲ Ȃ 

A.5.5.1.3   空白试样 

5.50 mL ף ῤ ̆ῒᵩ ̂ SPẼҍ └ ῃ Ȃ  

A.5.5. 1.4   试液制备 

A.5.5. 1.4.1   ⱴ῀ῤ ̂IS̃ 

‰ 5.00 mL 3’ – Ӳ /6’ – Ӳ ‰ ᵬ ̂A.5.2.17.5̃

10 mL ̂ ̃ҬȂⱴ῀ 500 µL -Ӳ -N- ῤ ᵬ ̂A.5.2.17.2 Ȃ̃

ᾟ№ Ȃ 

A.5.5. 1.4.2    

a) SPE Ҋ̔ 

1) 5 mL Ȃ 

2) 5 mL Ȃ 

3) 2 x 5 mL 1 mӘ ̂A.5.2.13 Ȃ̃ 

4) 4 x 5 mL Ȃ 

b) ῤ 5.5 mL ῀ SPE ҉ ̆ Ȃ Ȃ 

c) 3 x 5 mL ‖ ̆ Ȃ 

d) 5 x 1 mL 5%̂v/ṽ ̂A.5.2.14̃  10 mL ̂ ̃

ҬȂ 

A.5.5. 1.4.3   2AB  

20 µL ‰ ᵬ 2 mL ҬȂⱴ῀ 200 µL 2AB

╕̂ A.5.2.15 Ȃ̃ ̆ ᾟ№ ԍ ҉Ȃ ԍ 65°C ° 1°C

Ҭ 2 h ° 5 minȂ 20 min Ȃ 2 h ̆ ԍ 4Ņ— Ҭ ‛ 10 minȂ 

A.5.5. 1.4.4    

‛ ̆ ⱴ῀ 1.5 mL -Ә 25+75 ̂A.5.2.16̃ Ȃ

ᾟ№ ̆ 10000 g ⱬᵬ Ҋ 5 minȂ 1 mL҉ ҬȂ ╠

Ḡ ‛ Ȃ 

A.5.5. 2  仪器检查测试 

ᾣ Ȃ ╠̆ᶏ ‰ ꜚ

Ȃ Ḡ ⱬ ̆ Ȃ 

№ ╠̆ Ҭ ῀ -Ә 25+75 ̂A.5.2.16̃̂ ץ ‰ ̃̆

ң ῀ ѿҩ ‰ Ȃ Ḡ ȁ№ ȁ ҍᾢ╠ № Ȃ 

A.5.5. 3  序列设置 

‰ ‰ №ң № ̔№ ↓ № #1-3-5 ҈ҩ ‰

ᵬ ̆ ╠ № #2-4-6҈ҩ ‰ ᵬ ̆ῒ 20ҩ Ȃץ Ḡ

‰Ȃ 

A.5.5. 4  校准与样品分析 

ץ ‰ ҍῤ ̂ ‰ № ̃ Ӳ ̂
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ᵝҹ µg/mL̃ └ 3’ – Ӳ 6’ – Ӳ Ȃ

̆ A.10Ὲ ̆ Ҭң Ӳ Ȃ 

A.5.5.5   鉴定与确认 

№≢ └ң Ӳ ѿ ‰ ѿῤ ̆№≢ № Ȃ ᴨ

ᴆҊ̆ Ḡ ̆ ῃᶏ ‰ Ȃ 

ҍ ‰ Ḡ ̆ ҈ҩ ̂3’ – Ӳ

̆6’ – Ӳ ῤ -Ӳ -N- Ȃ̃ ᶛ DҬ D.1Ȃ 

A.5.6  计算 

3’ – Ӳ 6’ – Ӳ № ̂w̃̆ ᵝҹ mg/100g ̆ A.10 Ȃ 

ŀŀŀŀŀŀŀŀŀŀŀŀŀŀŀŀ̂A.10̃ 

ῒҬ̔ 

AS —— ̂A.5.5.3.4̃Ҭ Ӳ ̕ 

AIS —— ̂A.5.5.3.4̃Ҭῤ ̕ 

I —— ‰ ̕ 

VS —— ̂A.5.5.1.1̃ ᵣ ̂ 50̃̆ ᵝҹmL̕ 

100 —— ԍ 100 g ̕ 

S —— ‰ ̕ 

mS —— ̂A.5.5.1.1̃ ̆ ᵝҹ g̕ 

10
3
׆——  μg⌠ mg Ȃ 

A.5.7   结果表述 

ץ mg/100gҹ ᵝ 3’ – Ӳ 6’ – Ӳ ̆Ḡ ѿᵝ Ȃ 

A.5.8   精密度 

ԍ 3’ – Ӳ ̆ ѿ ᵬ ѿ ῤ ץ ѿ

ῤ ң ѿ ṿ̂ |x1-x2| ̃Ҍ ԍ̔ 

1) 3 mğ ԍ 3’ – Ӳ <200 mg/100g ᵞ Ӳ ̕ 

2) 6 mğ ԍ 3’ – Ӳ >200 mg/100g ᵞ Ӳ Ȃ 

ԍ 6’ – Ӳ ̆ ѿ ᵬ ѿ ῤ ץ ѿ

ῤ ң ѿ ṿ̂ |x1-x2| Ҍ̃ ԍ 2 mgȂ 
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附录 B      

低聚半乳糖高效液相色谱图 

 

B.1 双柱法高效液相色谱测定低聚半乳糖的谱图 

   ᵞ Ӳ B.1 B.2Ȃ 

 

图 B.1 银型阳离子交换柱测定低聚半乳糖的色谱图 

   

图 B.2 氨基柱测定低聚半乳糖的色谱图  

 



 

 

31 
 

B.2 ᵞ Ӳ  

ᵞ Ӳ B.3Ȃ 

 

图 B.3 低聚半乳糖的高效液相色谱图 

 

B.3 定量检验的不同低聚糖的分子量 

B.3.1 ԋ ̔342.30 g/mol 

B.3.2 ҈ ̔504.44 g/mol 

B.3.3 ̔666.58 g/mol 

B.3.4 ԓ ̔828.73 g/mol 

B.3.5 Έ ̔990.87 g/mol 
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附录 C 

葡萄糖和半乳糖的高效液相色谱图 

C.1 葡萄糖和半乳糖的高效液相色谱图 

Ӳ C.1Ȃ 

 

图 C.1 葡萄糖和半乳糖的高效液相色谱图（乳糖仅作为定性参考） 
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附录 D 

唾液乳糖的高效液相色谱图 

 

D.1  唾液乳糖的高效液相色谱图 

Ӳ D.1Ȃ 

 

图 D.1 唾液乳糖的高效液相色谱图 

 

 

________________________ 
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附件 5 

̂ ̃ 6  

ᶏ ⱴ╕ 

 

序

号 
名称 功能 

食品分类

号 
食品名称 最大使用量（g/kg） 备注 

1.  
̂

̃ 

╕ 06.07  
Ḃ ֽ̂

└ ̃ 
1.6 

ץ

 

2.  
 

╕ 

12.10.02 ᵣ  7.0 

— 
12.10.03 

ᵣ ̂Ҍ

12.03ȁ12.04̃ 
3.0 

3.  
 

╕ 

02.02.01 
҉ץ80%

Ӳ └  

0.7 — 
02.03  02.02 ץ Ӳ

└ ̆

̂ ̃

Ӳ └  

4.   
ᴍḠ

╕ 

09.04.01 ֟  

֟

ᶏ  
— 09.04.02 

֟

 

09.04.03 ȁ ֟  

5.  
Әԋ

Ә ԋ  
╕ 04.03.02.03   0.2 — 

6.  Ә  

ҙ

ⱴ ꜛ

╕̂

╕̃ 

- ⱴ  ≤2 mg/kg  



 

1 

 

 


