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T/GDFDTAEC 标准编制说明

《植物提取物中二乙烯苯残留量的测定 气相色谱-质谱法》

一．工作简况

（一）、任务来源

2020 年 5 月，广东省科学院测试分析研究所（中国广州分析测试中心）、华测检测认

证集团股份有限公司向广东省食品药品评审认证技术协会提出了制定广东省食品药品评审

认证技术协会团体标准《植物提取物中二乙烯苯等 9种有机残留物含量的测定》的项目申请，

协会组织评审专家小组，于 2020 年 6 月 5 日召开团体标准立项评审会议，评审小组成员对

该项目进行论证并获得通过，并同时开始该标准的研究制定工作，在组织上拟定了相关的措

施，确定了本部标准的修订思路。

2020 年 7 月，广东省食品药品评审认证技术协会下达了该项目的制定计划任务，详见

《关于《植物提取物中二乙烯苯等 9种有机残留物含量的测定》等五个团体标准准许立项的

通知》（粤食药审评秘[2020]38 号）。

由于国家市场监管局最新发布的《2020 保健食品技术指导原则》关于有机残留的检测

方法与《植物提取物中二乙烯苯等 9 种有机残留物含量的测定》推出内容存在一定的重叠度，

但是本方法检出限和定量限更低，符合国家食品药品监督管理局 2005 年 5 月 20 日发布关于

印发《营养素补充剂申报与审评规定（试行）》等 8 个相关规定的通告（国食药监注 2005 202

号）文件规定要求，对保健食品生产过程中应用苯乙烯骨架型树脂分离纯化工艺的保健食品，

其产品中二乙烯苯含量要求为小于 50 μg/kg。2021 年 4 月 21 日，经团体标准制定项目工

作讨论会决定将《植物提取物中二乙烯苯等 9种有机残留物含量的测定》变更为《植物提取

物中二乙烯苯残留量的测定 气相色谱-质谱法》。

（二）、主要参加单位

标准起草单位为广东省科学院测试分析研究所（中国广州分析测试中心）、华测检测认

证集团股份有限公司、无限极(中国)有限公司、广东省科学院生物与医学工程研究所，由广

东省食品药品评审认证技术协会归口。

（三）、工作组成员及主要工作过程

1、标准主要起草人：XXXX

2、标准的编制过程

我单位 2020 年 6 月组织成立了标准起草小组，确定了工作进度时间表，并进行了分工。
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（1）2020 年 6 月-2020 年 7 月，起草小组进行了技术论证和技术规范内容探讨，确定

了制定计划、制定原则、标准框架，标准基本内容。

（2）2020 年 7 月-2020 年 8 月，起草小组对植物提取物中二乙烯苯等 9 种有机残留物

含量的测定方法进行全面调研，收集相关技术资料。起草小组根据现实需求完成了标准初稿，

并对相关企业及技术单位征求意见，对标准初稿意见进行必要的修改。

（3）2020 年 8 月-2021 年 7 月，起草小组完成本方法的研究工作，根据相关参与单位

修改意见，完成验证报告。收集相关验证样品，将验验证样品分别寄往验证单位，验证单位

根据试验报告对标准方法进行验证。

（4）2021 年 7 月-2021 年 8 月，起草小组完成对验证单位对标准验证报告的收集汇总，

对验证数据进行分析。见验证报告数据汇总附件。

二．标准编制原则

制定《植物提取物中二乙烯苯残留量的测定 气相色谱-质谱法》遵循以下原则：

（一）、规范性

按 GB/T 1.1-2020《标准化工作导则第 1 部分：标准的结构和编写规则》和 GB/T 1.2-2020

《标准化工作导则第 2 部分：标准中规范性技术要素内容的确定方法》的要求进行制定。

（二）、一致性

与现行有效的相关植物提取物中有机溶剂残留量测定的国家法律、法规、标准规范保持

一致，对采用气相色谱-质谱联用法测定二乙烯苯残留量的方法提要、分析步骤、结果计算

和试验报告等要求作出相应的规定。

（三）、适用性

充分考虑植物提取物中二乙烯苯残留量测定方法现状和现实情况，确定测定方法步骤，

适应经大孔吸附树脂净化后的植物提取物中二乙烯苯残留量的测定。

（四）、可操作性

充分考虑当前经大孔吸附树脂净化后的植物提取物中二乙烯苯的现状，采用已有的方法、

指导原则等对标准进行规范，具有可操作性和普遍性。

（五）、先进性

在制定本标准时，参考了现有溶剂残留分析方法等技术标准、指导原则、团体标准、企

业标准等，吸收了国内外几年来先进的分析手段、处理过程、反应条件等，对方法中的处理

条件、参数调整、数据准确性等进行优化，体现了标准的技术性、科学性和先进性。
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三．标准主要内容的确定及验证

（一）标准主要内容确定

本标准内容主要包涵 10 个部分：范围、规范性引用文件、术语和定义、方法原理、试

剂和材料、仪器和设备、测定步骤、分析步骤、结果计算与表示、精密度。

1、范围

植物提取物中二乙烯苯主要来源于净化材料大孔吸附树脂，因此本标准规定了经大孔吸

附树脂净化后的植物提取物中二乙烯苯残留量测定的气相色谱-质谱法。本标准适用于经大

孔吸附树脂净化后的植物提取物中二乙烯苯残留量的测定，其它植物提取物可参照执行。

2、规范性引用文件

列出了标准条文制定过程中引用的标准。

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本适

用于本文件。凡是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 6682 分析实验室用水规格和试验方法。

3、术语和定义

本文件没有需要界定的术语和定义。

4、方法原理

二乙烯苯易溶于二氯甲烷，经二氯甲烷提取后，二乙烯苯回收率较高，杂质较少，提取

液经分散固相萃取净化后直接进样，不干扰目标物的测定。采用气相色谱-质谱法测定，根

据保留时间和特征离子峰定性，外标法定量，方法准确可靠。

5、试剂和材料

明确了方法所使用试剂名称及级别。

5.1标准物质

采用国家认证并授予标准物质证书的一定浓度标准溶液。

5.2 分散固相萃取剂的选择

分 别 采 用 净 化 管 1 （ 900mg MgSO4+150mg PSA/15mL ） 净 化 管 2 、

（ 900mg MgSO4+150mg PSA+15mg GCB/15mL ） 和 净 化 管 3

（1200mg MgSO4+400mg PSA+400mg C18+200mg GCB/15mL）三种不同规格的QuEchERS 净化管

对提取液进行净化。分别考察了净化管的净化效果和回收率。净化后的谱图如图1，采用N-

丙基乙二胺（PSA）和无水硫酸镁混合作为分散固相萃取剂，净化效果最好，去基质干扰效
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果明显优于其他两种。回收率实验结果表明，净化管1（900mg MgSO4+150mg PSA/15mL）回收

率高达96.2%，明显高于其他两种，因此选用净化管1（900mg MgSO4+150mg PSA/15mL）作为

分散固相萃取剂。

图1. 三种不同规格净化管净化效果对比图

6、仪器和设备

标准中涉及仪器设备均为分析实验仪器，其中，气相色谱-质谱仪（GC-MS）：配有电子

轰击源（EI）；分析天平精密度要求达到0.0001g。

7、测定步骤

7.1 样品提取

为保证方法的检出限能满足植物提取物中二乙烯苯残留量的测定，且确保样品基质对目

标分析物无干扰。确定植物提取物试样称样量为2.0 g，定容体积为10 mL。

7.2 样品净化

提取液的净化，是为减少基质干扰。考虑经济效益和操作的便捷性，准确吸取 2.0 mL

上清液于 15 mL 具塞离心管，加入 150 mg N-丙基乙二胺（PSA）和 900 mg 无水硫酸镁，涡

旋振荡 2 min，4000 r/min 离心 2 min,进行净化，净化后上清液进样。
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8、分析结果的表述

本标准为定量方法，采用外标法进行定量。绘制标准溶液的工作曲线，根据样品溶液的

浓度计算得到样品中二乙烯苯的含量。

9、精密度

取同一样品 6 份，按照分析步骤进行处理，连续测定 6 次，计算各样品测定结果（μg/kg）

和相对标准偏差(RSD)。

10、准确度

用有证标准物质对空白基质进行 3 个水平的加标试验，每个加标水平重复测定 9 次，计

算测定结果的回收率（R）和相对标准偏差(RSD)，结果详见表 1。

表 1精密度、准确度试验结果

测定物质名称 加标水平（μg/kg） 回收率（R）（%） 相对标准偏差（RSD）（%）

二乙烯苯

50.0 78.5 4.93

150 91.0 2.38

500 96.4 2.33

由表 1可知，方法的准确度和精密度均满足符合 GB/T 27404-2008 要求。

9、结论

通过对标准中适用范围、原理、试验条件、试验内容、试验材料进行分析和说明，并且

考察了方法的准确度和精密度，确定该方法能满足植物提取物中二乙烯苯残留量的测定。

（二）标准主要内容进行验证

本标准的验证工作分别由三家机构或组织进行，验证单位名称详见表 2。分别就方法的

选择性、方法线性范围、检出限、准确定和精密度进行验证。

表 2 参与验证单位

编号 验证单位

1 广东省科学院测试分析研究所（中国广州分析测试中心）

2 华测检测认证集团股份有限公司

3 广东省科学院生物与医学工程研究所

1. 方法专属性

分别取阴性样、阳性样、阴性样加标及方法空白，进行 2 个平行样测定，在二乙烯苯保

留时间区域时有没有特征峰；结果见表 3。从结果中看出，试剂空白及阴性样无干扰，阳性
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样及阴性加标样有出峰，符合要求。

表 3 二乙烯苯专属性测定数据

单位名称 色谱信息 方法空白 阴性样 阳性样 阴性加标样

广东省科学院

测试分析研究

所（中国广州分

析测试中心）

保留时间(min) 9.0-9.1

有无色谱峰 无 无 无 无 有 有 有 有

华测检测认证

集团股份有限

公司

保留时间(min) 9.7-9.8

有无色谱峰 无 无 无 无 有 有 有 有

广东省科学院

生物与医学工

程研究所

保留时间(min) 7.0-7.1

有无色谱峰 无 无 无 无 有 有 有 有

2. 方法线性范围及校准曲线的绘制

按浓度由低到高的顺序分别取 1.0 μL标准系列溶液，注入气相色谱-质谱联用仪测定其

峰面积，每个浓度重复测定 2 次，以浓度为横坐标，平均峰面积为纵坐标，绘制标准曲线。

同时进行线形拟合，显示线性方程及相关系数 r。对各单位的线性范围、线性方程参数进行

汇总，结果详见表 4。各验证单位线性相关系数 r＞0.99，均能满足线性要求。

表 4 验证单位标准曲线及线性关系结果

单位名称 线性范围（μg/L） 线性方程 相关系数 是否满足线性要求

广东省科学院测试分析研究所（中

国广州分析测试中心）
0~180 y=873.0x+1686 0.9991 是

华测检测认证集团股份有限公司 0~165 y=352.6x+66.4 1.0000 是

广东省科学院生物与医学工程研

究所
0~180 y=419.7x+605 0.9998 是

3. 检出限（S/N=3）

在样品中加入一定浓度的标准溶液，当标准溶液二乙烯苯峰高为 3 倍噪声对应的浓度

称为检出限，此时样品中浓度为 5.0 μg/L。按照取样量为 2 g，定容体积为 10 mL 计算检出
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限（单位：μg/kg）；结果如表 5

表 5 验证单位检出限结果

单位名称 检出限（μg/kg）

广东省科学院测试分析研究所（中国广州分析测试中心） 3.3

华测检测认证集团股份有限公司 1.8

广东省科学院生物与医学工程研究所 9

4. 定量限（S/N=10）

在样品中加入一定浓度的标准溶液，当标准溶液二乙烯苯峰高为 10 倍噪声对应的浓度

称为检出限，此时样品中浓度为 5.0 μg/L。按照取样量为 2 g，定容体积为 10 mL 计算检出

限（单位：μg/kg）；结果如表 6

表 6 验证单位检出限结果

单位名称 检出限（μg/kg）

广东省科学院测试分析研究所（中国广州分析测试中心） 11

华测检测认证集团股份有限公司 6.1

广东省科学院生物与医学工程研究所 30

5. 准确度

用二乙烯苯有证标准物质对空白基质进行 3 个水平的加标试验，每个加标水平重复测定

7~9 次，计算测定结果的回收率（R）和变异系数（CV 值），精密度和准确定试验结果汇总

于表 7-9。验证结果表明方法的精密度和准确定良好。

表 7 银杏叶提取物精密度、准确度试验结果

单位名称
加标水平

（μg/kg）

回收率范

围（R）（%）

回收率（R）

（%）

变异系数

（CV）

（%）

结果是否满足

GB/T 27404-2008

要求

广东省科学院测试分

析研究所（中国广州

分析测试中心）

50.0 74.0~84.0 78.5 4.93 是

150 87.2~94.6 91.0 2.38 是

500 93.6~99.7 96.4 2.33 是
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华测检测认证集团股

份有限公司

50.0 93.6~103.5 97.6 5.00 是

150 95.8~101.7 98.8 3.19 是

500 93.2~101.7 95.9 4.84 是

广东省科学院生物与

医学工程研究所

50.0 89.6~102.3 93.9 5.93 是

150 93.3~100.6 97.1 3.95 是

500 102.1~1.7.2 105 2.76 是

表 8 蒲公英提取物精密度、准确度试验结果

单位名称
加标水平

（μg/kg）

回收率范

围（R）（%）

回收率（R）

（%）

变异系数

（CV）

（%）

结果是否满足

GB/T 27404-2008

要求

广东省科学院测试分

析研究所（中国广州

分析测试中心）

50.0 81.0~102.5 93.0 6.67 是

150 87.2~100.3 92.9 3.71 是

500 91.0~99.0 93.8 2.43 是

华测检测认证集团股

份有限公司

50.0 92.9~102.7 97.8 4.90 是

150 95.3~99.4 96.6 2.37 是

500 88.9~93.3 91.2 3.12 是

广东省科学院生物与

医学工程研究所

50.0 81.4~96.6 87.5 7.57 是

150 89.1~96.5 93.5 2.79 是

500 90.4~99.6 93.7 3.65 是

表 9 芦根提取物精密度、准确度试验结果

单位名称
加标水平

（μg/kg）

回收率范

围（R）（%）

回收率（R）

（%）

变异系数

（CV）

（%）

结果是否满足

GB/T 27404-2008

要求

广东省科学院测试分

析研究所（中国广州

分析测试中心）

50.0 75.1~98.4 86.8 6.81 是

150 89.5~105.1 97.3 2.86 是

500 92.9~102.8 96.9 2.49 是
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华测检测认证集团股

份有限公司

50.0 89.2~92.1 90.8 2.66 是

150 88.0~90.6 89.2 2.29 是

500 87.0~89.6 87.9 2.97 是

广东省科学院生物与

医学工程研究所

50.0 81.9~94.4 87.5 5.42 是

150 82.8~94.6 88.2 3.33 是

500 85.9~99.3 90.9 3.39 是

6. 重复性与重现性

各验证单位分别对番泻叶提取物、余甘子提取物阳性样品进行检测，重复 5 个平行实验

并分别测定二乙烯苯含量，结果见表 10，实验室内与实验室间 RSD 均小于 10%，重复性较

好，重现性良好。

表 10 实际样品的测定

样品

名称
检测单位

检出个数

（个）

结果均值

（μg/kg）
结果范围

（μg/kg）

重复性

RSD(%)（实验

室内部）

重现性

RSD(%)（实

验室间）

番 泻

叶 提

取物

广东省科学院测试分析研究所（中

国广州分析测试中心）

5 95.2 92.7~99.8 2.96

4.84华测检测认证集团股份有限公司 5 100.2 94.5~106.4 4.70

广东省科学院生物与医学工程研

究所

5 98.6 91.9~104.5 5.75

余 甘

子 提

取物

广东省科学院测试分析研究所（中

国广州分析测试中心）

5 89.5 85.0~92.6 3.16

3.80华测检测认证集团股份有限公司 5 92.5 89.8~95.6 3.07

广东省科学院生物与医学工程研

究所

5 89.6 82.2~92.6 4.76

7. 结论

通过方法验证与验证单位数据分析，结果表明：广东省科学院测试分析研究所（中国广

州分析测试中心）负责制订的标准方法《植物提取中二乙烯苯残留量的测定 气相色谱-质谱

法》用于测定经大孔吸附树脂净化后的植物提取物中二乙烯苯残留量时，线性范围宽、精密

度高、准确性好、灵敏度高等优点，适合推荐作为行业团体标准分析方法。



10

四．与同类标准水平的对比情况标准水平分析

现有标准均未涉及到植物提取物中树脂有机残留的测定方法。

五．与国内相关标准的关系

GB/T 24395-2009 《食品工业用吸附树脂》规定了食品工业用吸附树脂中有机残留物含

量限量指标和检测方法（GB/T 24396-2009 《食品工业用吸附树脂产品测定方法》）。GB/T

24396-2009 仅适用于食品工业用吸附树脂产品的测定方法，但前处理方法并不适用于提取

物的检测，且检出限难以满足测定要求。

保健食品卫生学理化检验规范第三部分十一种溶剂残留的测定方法为顶空气相色谱法，

二乙烯苯沸点为 195℃，而炉温温度仅为 90℃，二乙烯苯挥发至顶空瓶上层气体层的能力有

限，定量限为 600μg/kg，不能满足相关规定的要求；本标准方法采用 QuECHERS 快速净化，

去除植物提取物中杂质干扰，并与高灵敏度的气相色谱质谱仪相联用，其定量限可以达到

50 μg/kg，比保健食品卫生学理化检验规范第三部分十一种溶剂残留的测定方法二乙烯苯

定量限低 12.5 倍，并且能满足国家食品药品监督管理局 2005 年 5 月 20 日发布关于印发《营

养素补充剂申报与审评规定（试行）》等 8个相关规定的通告（国食药监注 2005 202 号）

文件规定要求，对保健食品生产过程中应用苯乙烯骨架型树脂分离纯化工艺的保健食品，其

产品中二乙烯苯含量要求为小于 50 μg/kg。

本标准能适用于植物提取物中二乙烯苯残留量的测定，推荐作为行业团体标准分析方法，

希望能够弥补经大吸附树脂分离、纯化的植物提取物中有机残留物的相关检测方法的空白，

保证植物提取物的质量，为提取物行业的健康持续发展提供技术支撑，同时引导提取工艺和

提纯技术的改进，提升我国植物提取物的市场竞争力。

六．重大分歧意见的处理经过和依据

无

七．其他

1、本标准不涉及与任何国家法律、法规、规章及强制性标准冲突问题，标准的制定符合国

家相关法律、法规、规章的要求。

2、本标准不涉及任何专利或知识产权

3、建议该标准作为行业团体标准发布实施。

4、本标准与目前我省植物提取物行业和相关保健品行业科技、生产、工艺及管理水平的适

应性强，标准化程度高，便于被该类保健品企业所引用。同时，该方法的确定可以有效的监
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控和控制植物提取物中二乙烯苯的含量，为保障植物提取物的质量安全和相关终端产品的安

全性、有效性、稳定性和可控性，提高我国植物提取物产品的国际竞争力。

《植物提取物中二乙烯苯残留量的测定 气相色谱-质谱法》标准编制组

2021 年 9 月


