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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专利的责任。
本文件由西安市计量标准检测认证协会提出并归口。
本文件起草单位：重庆市计量质量检测研究院。
本文件主要起草人：邹志威。
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[bookmark: _Toc209887194][bookmark: _Toc209949364][bookmark: BookMark3]引言
随着社会经济的发展和消费水平的提高，人们对食品不仅要求满足基本营养需求，更加关注其中具有特定健康功能的成分。食品功能成分，如多酚、黄酮、甾醇、膳食纤维、活性肽及多糖等，因其在抗氧化、降血脂、免疫调节和慢性病预防等方面的潜在作用，受到学术界和产业界的广泛重视。对这些成分进行高效、准确的分离与检测，是食品科学研究和产业应用的重要基础。
目前，国内外已经形成了多种食品功能成分的分离与检测技术体系。高效分离技术主要包括高效液相色谱、气相色谱、毛细管电泳和超临界流体萃取等；常见的检测联用技术有质谱、核磁共振、紫外-可见光谱、红外光谱和荧光检测等。这些技术在实际应用中表现出较强的互补性和协同性，通过分离与检测的联用，可以显著提高分析的灵敏度、选择性和准确性。
然而，食品基质复杂、成分多样、含量差异大，导致功能成分检测仍面临样品前处理复杂、分析方法选择困难、检测结果可比性不足等问题。不同实验室、不同设备和不同分析方法之间的差异，容易造成数据不一致，影响结果的科学性和行业应用的可推广性。
在此背景下，制定本文件旨在统一操作要求和技术规范，提升检测过程的科学性、可重复性和可比性。本文件将明确分离与检测联用的总体原则、方法选择、应用要求及数据处理方式，并通过应用案例展示其在食品研发、质量控制和功能评价中的作用。该指南不仅有助于推
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食品功能成分高效分离与检测联用技术
应用指南
[bookmark: _Toc26718930][bookmark: _Toc24884218][bookmark: _Toc26648465][bookmark: _Toc26986530][bookmark: _Toc17233325][bookmark: _Toc97192964][bookmark: _Toc209887195][bookmark: _Toc209949365][bookmark: _Toc26986771][bookmark: _Toc17233333][bookmark: _Toc24884211]范围
[bookmark: _Toc17233326][bookmark: _Toc26648466][bookmark: _Toc24884219][bookmark: _Toc24884212][bookmark: _Toc17233334]本文件规定了食品功能成分高效分离与检测联用技术的总体要求、技术分类、高效分离技术应用、检测联用技术应用、数据处理与结果评价、案例分析、信息化与智能化、质量控制与安全管理及监督改进的相关内容与要求。
本文件适用于食品功能成分在研发、检测、质量评价和产业应用中的分离与检测工作，涵盖实验室研究、企业质量控制和行业监管等不同应用场景。
[bookmark: _Toc209887196][bookmark: _Toc26718931][bookmark: _Toc97192965][bookmark: _Toc26986531][bookmark: _Toc26986772][bookmark: _Toc209949366]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。
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
GB 4789.45—2023 食品安全国家标准  微生物检验方法验证通则
GB 4806.1—2016 食品安全国家标准  食品接触材料及制品通用安全要求
[bookmark: _Toc209949367][bookmark: _Toc209887197][bookmark: _Toc97192966]术语和定义
下列术语和定义适用于本文件。

食品功能成分 food functional component
指存在于食品中的、对人体具有特定生理调节功能的成分，如多酚、黄酮、甾醇、膳食纤维、活性肽和多糖等。

高效分离技术 high efficiency separation technology
指利用物理、化学或物理化学方法，将食品中复杂混合物中的目标功能成分从干扰物质中分离出来的技术，如高效液相色谱、气相色谱和毛细管电泳。

检测联用技术 detection coupled technology
指将分离技术与检测技术相结合，以实现目标成分的准确定性和定量分析的技术体系，例如色谱-质谱联用（lc-ms）、气相色谱-质谱联用（gc-ms）。

样品前处理 sample pretreatment
指在功能成分分离与检测前，为减少基质干扰、提高检测灵敏度和准确性，对样品进行的提取、纯化、浓缩或衍生化等操作过程。

灵敏度 sensitivity
检测方法对低浓度目标成分的响应能力，通常以最低检出限或最低定量限来衡量。

准确性 accuracy
检测结果与目标成分真实含量的一致程度，通常通过回收率或标准物质比对来评价。
[bookmark: _Toc209887198][bookmark: _Toc209949368]总体要求
科学性
分离与检测方法应基于科学原理，符合功能成分的理化特性，保证数据能够客观反映样品的真实情况。
系统性
检测过程应覆盖样品前处理、分离、检测、数据处理和结果评价等完整环节，避免遗漏关键步骤。
标准化
实验操作、设备参数和数据记录应符合国家、行业和国际相关标准，减少因实验条件差异造成的结果偏差。
灵敏性与准确性
方法应具备足够的灵敏度和准确性，能够满足功能成分含量较低、基质复杂情况下的检测需求。
可比性
不同实验室、不同检测平台或不同时间的检测结果应具备可比性，必要时应通过标准物质和统一操作规程进行校正。
安全性
在分离与检测过程中，应采取必要的实验室安全措施，防止有毒溶剂、气体和高能量仪器带来的风险，确保人员和环境安全。
可追溯性
所有实验步骤、参数设置和数据处理过程应形成完整记录，并保存相应的原始数据，以保证结果可追溯和可验证。
[bookmark: _Toc209887199][bookmark: _Toc209949369]技术分类
高效分离技术
高效分离技术主要包括高效液相色谱、气相色谱、毛细管电泳、超临界流体萃取和固相萃取等。这些方法能够有效分离食品中的多酚、黄酮、多糖等成分，减少复杂基质对检测结果的影响。
检测联用技术
检测联用技术是将分离设备与检测设备相结合，实现对复杂样品中目标成分的高效分析。常见的联用方式包括液相色谱-质谱（lc-ms）、气相色谱-质谱（gc-ms）、液相色谱-核磁共振（lc-nmr）以及液相色谱-紫外检测（lc-uv）等。这类方法能够同时提供分子结构信息和含量数据。
复合与新兴技术
随着技术发展，一些新兴方法逐渐应用于食品功能成分分析，如超高效液相色谱（uplc）、多维色谱（2d-lc）、电喷雾电离质谱（esi-ms）和串联质谱（ms/ms），它们在分离效率和检测灵敏度上更具优势。
常见食品功能成分与分离检测技术对应见表1。
常见食品功能成分与分离检测技术对应
	功能成分
	常用分离技术
	常用检测联用技术

	多酚类
	高效液相色谱、固相萃取
	lc-ms、lc-uv

	黄酮类
	高效液相色谱、毛细管电泳
	lc-ms/ms、lc-nmr

	多糖类
	超临界流体萃取、凝胶色谱
	lc-uv、lc-esi-ms

	活性肽
	高效液相色谱、超滤分离
	uplc-ms/ms、lc-nmr

	甾醇类
	气相色谱、液相色谱
	gc-ms、lc-ms


[bookmark: _Toc209887200][bookmark: _Toc209949370]高效分离技术应用
样品前处理
在进行分离前，应根据食品基质特点采取适宜的前处理措施，包括萃取、净化、浓缩和衍生化等。前处理方法应最大限度保留目标功能成分，避免因处理不当造成降解或损失。
分离方法选择
分离方法的选择应结合功能成分的理化性质、含量水平和分析目的。例如：
多酚、黄酮类成分宜选用高效液相色谱或固相萃取；
挥发性成分宜采用气相色谱或超临界流体萃取；
高分子多糖和活性肽可选择凝胶色谱或超滤分离。
操作条件
分离条件应根据目标成分的性质优化设置。所有参数应记录在案，确保实验可重复。必要时，应通过标准品验证方法的有效性。
设备要求
分离设备应定期校准和维护，确保分离效果的稳定性。关键部件如色谱柱、毛细管、电泳池应符合国家或行业标准，并保持在规定使用寿命内。
质量控制
分离过程中应设置质控样和空白样，检测背景干扰和仪器漂移。实验室应建立标准操作规程（sop），并采用标准物质进行定期验证。
高效分离技术应用要求见表2。
高效分离技术应用要求
	技术类别
	适用成分
	关键条件要求
	质量控制措施

	高效液相色谱
	多酚、黄酮、肽类
	流动相pH控制，使用高纯度溶剂
	质控样对照，标准品验证

	气相色谱
	挥发性成分、甾醇
	柱温程序升温，载气纯度≥99.999%
	空白对照，保留时间与标准比对

	凝胶色谱
	多糖、蛋白质
	分子筛规格适配，流速控制在稳定范围
	标准多糖验证，检测回收率

	超临界流体萃取
	油脂、甾醇、多酚
	压力20–40 mpa，温度35–60 ℃
	检测溶剂残留，设立重复样

	毛细管电泳
	黄酮、氨基酸
	电压稳定，毛细管内壁预处理
	电泳迁移率比对，标准混合物检测


[bookmark: _Toc209887201][bookmark: _Toc209949371]检测联用技术应用
方法选择
检测联用技术的选择应基于目标成分的理化特性和研究目的：
液相色谱-质谱（lc-ms）：适用于多酚、黄酮、活性肽等极性或半极性成分的高灵敏检测；
气相色谱-质谱（gc-ms）：适用于挥发性成分、甾醇类和部分脂溶性物质的分析；
液相色谱-核磁共振（lc-nmr）：适用于结构解析和未知物鉴定；
液相色谱-紫外检测（lc-uv）：适用于常规定量和质量控制，具有高稳定性和低成本优势。
仪器条件
检测条件应根据目标成分优化，包括离子化方式、检测模式、核磁参数和紫外检测波长等。所有参数应记录完整，并进行方法学验证。
数据处理
检测数据应经过基线校正、峰识别、定量计算和谱图解析。对复杂样品，应采用标准曲线法、内标法或同位素标记法进行定量。对于质谱结果，应结合分子离子峰和碎片峰信息进行鉴定。
质量控制
检测过程中应引入质控样、标准品和重复样，确保数据的准确性与稳定性。实验室应建立联用方法的标准操作规程（sop），并定期进行精密度和准确度验证。
安全要求
在使用质谱、核磁等高能量设备时，应严格遵守实验室安全规程，避免有机溶剂、气体泄漏和电磁辐射带来的风险。
常见检测联用技术应用要求见表3。
常见检测联用技术应用要求
	联用方式
	适用成分
	应用要点

	lc-ms
	多酚、黄酮、活性肽
	esi 或 apci 离子化，选择离子监测模式

	gc-ms
	挥发性成分、甾醇类
	程序升温，质谱全扫描与定量离子选择

	lc-nmr
	结构复杂或未知成分
	溶剂抑制，氢谱与碳谱结合

	lc-uv
	常见黄酮、多酚类
	选择特征吸收波长，适合常规定量分析


[bookmark: _Toc209887202][bookmark: _Toc209949372]数据处理与结果评价
数据处理
检测数据应经过基线校正、峰识别、积分和定量计算。对于质谱数据，应结合分子离子峰和特征碎片峰进行确认；对于光谱数据，应结合特征吸收波长或化学位移信息进行判断。数据处理过程中，应使用标准曲线法、内标法或同位素标记法进行定量，必要时采用多元统计分析提高结果的可靠性。
结果校正
为消除仪器波动、基质效应或实验误差的影响，应通过校正因子、回收率实验和空白样对照进行修正。若结果与参考标准或认证物质存在偏差，应进行原因分析和方法优化。
结果表达
检测结果应包括定性和定量两部分：定性结果用于确认目标成分是否存在，定量结果应以浓度或含量形式表达，并注明单位、检出限和不确定度范围。必要时，应采用均值±标准差的方式表达重复结果。
结果评价
评价应结合样品类型、功能成分特性和检测方法特点进行。评价标准可参考国家食品安全标准、国际食品法规或科研公认的阈值。对于新型功能成分，应结合毒理学、安全性和营养学研究进行综合评价。
可追溯性
所有数据处理过程应形成电子记录或书面档案，保存原始数据、计算过程和结果报告，以满足质量控制和第三方验证的需求。
[bookmark: _Toc209949373][bookmark: _Toc209887203]案例分析
多酚类成分检测案
在茶叶样品中，多酚类化合物种类繁多且含量差异大。通过固相萃取去除基质干扰，采用高效液相色谱-质谱（lc-ms）联用，可实现儿茶素、表没食子儿茶素没食子酸酯（egcg）等主要成分的定性与定量检测。结果表明，该方法具有高灵敏度和良好重复性，可用于茶叶品质评价与功能性研究。
黄酮类成分检测案例
在柑橘类水果中，黄酮类化合物如橙皮苷和柚皮苷是主要功能成分。采用高效液相色谱-紫外（lc-uv）检测方法，可实现快速定量；在科研场景中，进一步结合液相色谱-串联质谱（lc-ms/ms）分析，可提供更高的结构鉴定能力。
多糖成分检测案例
在食用菌样品中，多糖类化合物常需要经过热水提取和乙醇沉淀。采用凝胶色谱进行分子量分布分析，并结合高效液相色谱-蒸发光散射检测（lc-elsd），可获得其组成与纯度信息。该方法常用于功能食品的研发和生产过程控制。
活性肽成分检测案例
乳制品中的生物活性肽通常需要通过超滤膜分离进行富集，再结合高效液相色谱-质谱（lc-ms）进行结构解析和定量。该方法适用于研究乳蛋白消化产物的功能特性，如降血压活性。
综合应用案例
在功能饮料的研发过程中，常需同时分析多酚、黄酮和甾醇等多类成分。采用超高效液相色谱-串联质谱（uplc-ms/ms）可实现多成分同时检测，显著提高检测效率和准确性。
[bookmark: _Toc209949374][bookmark: _Toc209887204]信息化与智能化
一般要求
信息化与智能化应用应遵循标准化、集成化和可追溯性原则。系统应实现数据自动采集、存储、处理与共享，确保信息安全和结果可靠。
数据库建设
应建立食品功能成分检测数据库，涵盖常见功能成分的理化特性、标准谱图库、分离与检测方法参数及参考结果。数据库应动态更新，以支持快速比对和结果验证。
智能算法应用
人工智能和机器学习技术可用于数据建模与模式识别。例如，通过深度学习算法实现质谱图自动解析、峰识别和成分预测，从而减少人工干预并提高结果准确性。
自动化检测平台
应推广高通量、自动化的分离与检测系统，实现样品自动进样、数据自动处理和结果自动输出，提升检测效率和实验室管理水平。
信息共享与互联
检测平台应支持实验室信息管理系统（lims）的对接，实现跨实验室数据共享和行业信息互联。对外披露时，应遵循数据脱敏和隐私保护要求。
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一般要求
质量控制与安全管理应遵循规范化、持续性和可追溯性原则，覆盖样品处理、实验操作、设备维护、数据处理与结果发布全过程。
实验室质量控制
实验室应制定并执行标准操作规程（sop），并建立内部审核机制。应定期使用标准物质、质控样和空白样进行检测，以验证方法的准确性和仪器的稳定性。对于多实验室协作，应开展能力验证和比对试验。
仪器设备管理
仪器设备应定期校准和维护，关键设备（如质谱、色谱系统）应配备备用电源与环境控制设施。设备使用应有完整记录，确保运行状态可追溯。
人员管理与培训
实验人员应具备相应的专业知识和操作技能，定期接受功能成分分析、仪器操作及安全防护的培训，确保其胜任岗位要求。
安全防护
实验室应具备通风、防爆、防火和废气废液处理设施。对有机溶剂、有毒气体和高能量设备的使用应严格遵守操作规程，必要时应配备个人防护装备（ppe）。
数据与结果管理
所有实验数据应按规范保存，保证完整性和可追溯性。结果发布前必须经过审核与复核，避免错误数据进入科研、企业或监管应用环节。
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一般要求
监督与改进应遵循持续改进和全过程覆盖原则，结合实验室内部审核、外部评估与行业监管，确保规范执行并不断优化。
监督机制
监督内容应包括方法选择是否科学合理、实验操作是否符合标准要求、仪器设备是否处于稳定状态、数据处理与结果发布是否准确可靠。监督主体应包括实验室质量管理部门、第三方审核机构以及行业主管部门。
改进措施
在监督中发现问题后，应及时采取改进措施，包括更新方法学、优化操作流程、加强人员培训、升级检测平台等。改进应有明确的责任人、时间节点和考核标准。
持续评估
实验室和检测机构应建立周期性评估制度，周期宜为 6 个月至 1 年。评估结果应形成报告，明确风险点和改进方向，并纳入后续工作计划。
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