《虾青素旋光异构体含量的测定 液相色谱法》国家标准
编 制 说 明
（征求意见稿）
一、任务来源
《虾青素旋光异构体的组成类型及含量测定-液相色谱法》国家标准的制定任务列入国家标准化委员下达的2018年第二批国家标准制修订计划的通知（国标委综合[2018]41号），项目编号“20180923-T-424”。本项任务由中国标准化研究院提出并归口，定于2020年完成。本标准由中国科学院烟台海岸带研究所等单位共同组成。
二、编制背景及意义
虾青素（astaxanthin）是一种脂溶性类胡萝卜素，也是一种红色素。商业化生产的虾青素分为人工化学合成和天然生物合成两大类。其中天然虾青素主要来源为藻类（雨生红球藻 Haematococcus pluvialis）胁迫积累，真菌发 酵(红法夫酵母 Phaffiarhodozyma),和水产动物（如虾蟹）粉碎提取。
虾青素有2个手性中心，在3-和3’-位，因此有三种旋光异构体，分别是3S,3’S（左旋）；3R,3’S（内消旋）和3R,3’R（右旋）。合成虾青素由3S,3’S（左旋）；3R,3’S（内消旋）和 3R,3’R（右旋）三种旋光异构体按接近1:2:1的比率组成，一直以来作为红色着色剂应用于动物着色，但由于其安全问题，在美国等国家已禁止使用在食用水产品着色上。天然来源的则不同物种 存在不同旋光异构体组成和比例，其中红法夫酵母发酵虾青素为3R,3’R（右 旋）结构，含量较低，无抗氧化活性，目前也仅作为增色剂使用在动物养殖中，雨生红球藻作为3S,3’S（左旋）结构，具有强大的抗氧化活性，也最接 近自然天然虾青素食物链，生物利用度最高。近年来雨生红球藻行业快速发 展，市场需求也与日俱增，我国已于2010年批准雨生红球藻作为新资源食品，但相关行业标准和国家标准的制定却相对滞后，导致目前市场上相关产品良莠不齐、以次充好的各类现象层出不穷，其中尤其严重的是将价格便宜的人工合成虾青素或者红法夫酵母酵母虾青素，部分或全部冒充雨生红球藻虾青素销售使用。而目前出台的红球藻中虾青素的测定-液相色谱法（GB/T31520-2015）中的方法，只能对虾青素含量进行测定，而不能对其旋光结构进行判定，导致检测与管理部门和消费者缺少有效方法对虾青素产品及其制品进行甄别，产品安全得不到有效保障，危害了消费者的权益，也扰乱了相关市场。
因此，亟需制定简便，准确的方法对不同来源虾青素及其制品的旋光同分异构体进行测定，为准确判断虾青素产品的来源提供指导，也能为相关行业的有序健康发展保驾护航。本标准的制定，使国内虾青素产品质量控制和质量监督有标准可依，有利于企业与管理部门在产品质量管理方面的协调统一。本标准的实施，规范了虾青素产品的分析测定操作流程，必将使国内虾青素产品质量有大幅提高，也为国内虾青素生产企业实现标准化规模化生产提供有力的技术支撑。
三、主要工作过程
从接到标准的编制任务开始，参与编写的人员就开始收集国内有关虾青素的资料，随后在2016年11月中旬在海口，2017年1月上旬在青岛，2018年12月中旬在烟台组织相关专家和虾青素生产企业的代表召开了三次工作组讨论会议，获取了关于虾青素类产品的生产加工的相关资料，并在认真听取生产企业对虾青素异构体测定的标准的建议后，结合已有的虾青素的国家标准确定了本标准中需要检测的各项指标。此外，在市场上销售的虾青素产品进行了样品的随机筛选，并进行检验，在大量检测数据的基础上完成了本标准中各项技术指标的初步定值工作。最后围绕草案的具体细节问题进行充分讨论，完成了《虾青素旋光异构体的组成类型及含量测定-液相色谱法》的初稿。2017年1月在青岛召开会议，起草小组按照“GB/T 1.1—2009《标准化工作导则第1部分：标准的结构和编写》”的规定，并召开了标准讨论会；2018 年11月在烟台，又对标准草案逐条逐句地进行了讨论和完善，初步形成了标准征求意见稿。
四、国家标准编制原则和确定标准主要内容
（一）编制原则
1、以科学为依据以科学技术和实验数据为依据，结合产品实际生产情况，经过科学研究而制定。
2、以保证产品安全、保护人民健康为原则 我国虾青素产品生产工艺日趋稳定和完善，国内外贸易量不断增加，本标准的制定充分考虑确保产品质量安全、及有效地促进和满足国内外市场贸易需求，以保证产品安全、保护人民健康。
(二)标准主要内容
本标准规定的主要内容有样品的制备、虾青素含量测定，虾青素旋光异构体的测定（供试溶液制备，色谱条件，定性方法，定量方法）等。
1、范围经综合考虑，本标准适用于固体、液相油剂和液相水剂的含虾青素制品中的旋光同分异构体的组成成分判定和含量的测定。
2、样品制备
目前来说，国内市场的虾青素产品主要是固体，液相油剂和液相水剂三大类为主，因此，本标准针对这三大类的样品分别确定了三种不同的样品制备的操作说明。
3、虾青素含量的测定
虾青素含量代表产品质量的一个重要指标。对于国内外标准中使用的不同高效液相色谱法进行了对比试验，测得的虾青素含量差异性并不很明显，故样品中虾青素总含量的 测定，仍然沿用高效液相色谱法并按GB/T31520-2015 规定的方法执行。
4、虾青素旋光异构体的定性方法
旋光异构体组成成分是虾青素制品重要的指标，该指标主要考核不同来源的含虾青素产品。由于虾青素拥有左旋，内消旋和右旋三种不同的旋光异构体，其中雨生红球藻来源的全部是左旋结构，红法夫酵母来源的是右旋结构，而人工合成的虾青素为三种旋光异构体的混合物（其左旋：内消旋：右旋为1:2:1），而不同旋光异构体的生物活性和安全性不尽相同，需要对产品中的虾青素旋光异构体组成成分进行鉴定。
5、关于虾青素旋光异构体的定量方法
考虑到操作的简便性和经济性，虾青素旋光异构体的定量计算，首先使用由国标GB/T31520-2015法测得的虾青素总量，再与其中具体的某种虾青素旋光异构体所占比例相乘，所获得的乘积作为最后的某种虾青素旋光异构体的含量。
五、主要试验（或验证）情况的分析
该标准主要在企业反馈技术资料及标准的基础上制定，主要对试样的制备，虾青素旋光异构体的鉴定和含量测定等指标进行了试验和验证。
六、与有关的现行法律、法规和强制性国家标准的关系
本标准符合国家现行法律、法规、规章和强制性国家标准的要求，本标准的实施不涉及对现行标准的废止情况。
七、标准属性的建议
本标准属于基础管理标准，建议作为推荐性标准批准发布。
