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前  言

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。

本文件由中国食品药品企业质量安全促进会提出。

本文件由中国食品药品企业质量安全促进会归口。

本文件起草单位：上海麦角硫因生物科技集团有限公司，默沃智造（上海）生物技术有限公司，山东焦点福瑞达生物股份有限公司，态创生物科技（广州）有限公司，广东省禾基生物科技有限公司，广州旭帆生物科技有限公司等。

本文件主要起草人：张巍、徐小凤、倪国伟、周跃可、刘磊、康传利、卢云宇、张志乾、吕雪峰、林广欣、张智、莫婵娟、厉保秋、任路静、吕龙、陈少欣等。  

本文件为首次发布。
化妆品用原料 麦角硫因

1 范围

本文件规定了化妆品用麦角硫因的技术要求、实验方法、检验规则、标志、包装、运输和贮存。

本文件适用于利用微生物发酵法或生物催化法制备、分离、精制、结晶等工艺制备的麦角硫因原料。
2 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 6679-2016 《固体化工产品采样通则》
GB/T 6678-2003 《化工产品采样总则》
GB 7916-1987 化妆品卫生标准 现行

GB 5296.3-1995 消费品使用说明 化妆品通用标签
GB/T 191 包装储运图示标志

NY/T 3872-2021 食用菌中L-麦角硫因的测定 超高效液相色谱法


《中华人民共和国药典》2020年版
化妆品安全技术规范（2015 年版）
3 化学名称、CAS号、分子式、结构式、相对分子量
3.1 化学名称

麦角硫因（巯基组氨酸三甲基内盐，ergothioneine，EGT）

3.2 CAS号

497-30-3
3.3 分子式

C9H15N3O2S

3.4 结构式

            [image: image1.jpg]



3.5 相对分子质量

229.3 （按2018年国际相对原子质量） 
4 技术要求

4.1 感官要求

感官指标应符合表1的规定。

表1 感官指标

	指标
	指标要求

	色泽
	白色固体

	气味
	无异味

	形态
	粉末状


4.2 理化指标

理化性质应符合表2的规定。

表2 理化指标

	指标
	指标要求

	含量/纯度（面积归一化法）/%
	≥99

	旋光度[image: image2.png][a]3°



（c=1,H2O）
	≥ (+) 122°

	pH（20 ℃）
	6.0-7.5

	熔点/℃
	275-277

	干燥失重/%
	≤ 0.4

	溶剂残留（乙醇）/mg/kg
	≤300 


4.3 卫生指标
4.3.1 重金属指标

重金属指标应符合表3的规定。

表3 化学污染物指标
	指标
	指标要求

	砷/mg/kg
	≤2

	铅/mg/kg
	≤10

	镉/mg/kg
	≤5

	汞/mg/kg
	≤1


4.3.2 微生物指标

微生物指标应符合表4的规定。

表4 微生物指标

	指标名称
	指标要求

	菌落总数/CFU/g
	≤100

	霉菌和酵母菌总数/CFU/g
	≤10

	耐热大肠杆菌
	1g中不得检出

	铜绿假单胞菌
	1g中不得检出

	金黄色葡萄球菌
	1g中不得检出


4.4 生产加工过程卫生要求

应符合GB 7916的有关规定。

5 检验规则

5.1 检验分类

5.1.1 外观与形状检验


取产品10g，放于白瓷盘中，在良好的自然光线下，用肉眼观察其色泽和形态并用鼻嗅气味。

5.1.2 比旋光度

按照《中华人民共和国药典》2020年版第四部通则0621 旋光度测定法的规定进行。
5.1.3 干燥失重的测定

5.1.3.1 方法原理 
样品在规定的条件下，经干燥至恒重后所减少的质量与样品的质量的比值，以质量百分数表示。 

5.1.3.2 仪器和设备 
a） 分析天平：分度值 0.01mg； 

b） 恒温干燥箱，控温精度±1℃； 

c） 扁形称量瓶，50 mm×30mm； 

d） 干燥器。 

5.3.1.3 测定步骤 
a） 准确称取 1g 样品，精确至 0.01mg，质量记作m1。置于干燥至恒重的扁形称量瓶中，称量瓶的质量记作 m2，样品平铺厚度不超过 5mm； 

b） 将称量瓶放于（105±1）℃下的恒温干燥箱中，放置 2 小时。干燥时，应将瓶盖取下，置称量瓶旁，取出时需将称量瓶盖好；
c） 2 小时后，将称量瓶盖上盖后取出，放置在干燥器中。30 分钟后称重，准确至 0.0001g，其中装有样品的称量瓶的质量记作 m3。 
5.3.1.4  测定结果的计算与表示 
干燥失重按下列公式计算： 

式中： 

[image: image3.png]ml+m2—m3
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…………………（1）
W 干燥失重%—水份及挥发分（%，m/m）； 

m1         —样品的质量，单位为克（g）； 

m2         —称量瓶的质量，单位为克（g）； 

M3         —称量瓶与减重后的样品质量之和，单位为克（g）。 

以两次平行测定结果的算术平均值表示，保留小数点后两位数字。 

5.3.1.5 允许差 
两次平行测定结果的差值应不大于 0.05%。 

5.1.4 pH值的检测
按照《化妆品安全技术规范》2015年版 pH值 检测方法的规定进行。

5.1.5 使用高效液相色谱法测定麦角硫因含量 

5.1.5.1 方法原理 
在规定的检测条件下，麦角硫因样品及其相关杂质在液相色谱图中显示各自的吸收峰，用面积归一化法计算出麦角硫因样品的质量百分含量。 
5.1.5.2 仪器 
本标准采用下列仪器和色谱条件： 
a） 液相色谱仪并配备可变波长紫外检测器（日本岛津 LC-20AD 或效能相当的仪器）； 

b）色谱柱：TSKgel G-oligo-PW 柱 7μm×7.8mm×30cm（或效能相当的色谱柱）； 

c）检测波长：210nm； 

d）流动相：50mM Na2HPO4 加磷酸调 pH 至 6.8； 

e）流速：0.5mL/min； 

f）柱温：室温； 

g）进样量：10μL。 

为使色谱分离和定量最佳化，可以适当调节以上各项参数。

5.1.5.3 试剂 
超纯水 
5.1.5.4 样品处理 
称取 25mg 样品，精确至 0.1mg，将样品置于 50mL 容量瓶中，用流动相稀释定容至刻度。用麦角硫因标准溶液做对照，确认麦角硫因出峰时间。
5.1.5.5 测定步骤 
将仪器连接好后，开启仪器。待按 6.2.2.2 条件稳定后，可进行样品测定。每次测定前可先做溶剂空白实验，待无杂质峰后，按上述规定测试样品，记录样品所有组分峰面积。 

5.1.5.6 测定结果的计算和表示 
用面积归一化法按公式（1）计算： 
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………………（2）
式中： 

W 质量百分含量%      样品中麦角硫因的质量分数，% (m/m)；

A1                   样品麦角硫因的峰面积；

∑Ai                 样品中所有组分的色谱峰面积之和。

测定结果以两次平行测定结果的算术平均值表示，保留三位有效数字。

5.1.5.7 允许差 
两次平行测定结果的差值应不大于 0.2%。 

5.1.6 乙醇的检测
按照《化妆品安全技术规范》2015年版乙醇检测方法的规定进行。

5.1.7 砷的检验

按照《化妆品安全技术规范》2015年版砷的测定第一法 氢化物原子吸收分光光度法的规定进行。

5.1.8 铅的检验

按照《化妆品安全技术规范》2015年版铅的测定第二法 火焰原子吸收分光光度法的规定进行。
5.1.9 镉的检验

按照《化妆品安全技术规范》2015年版镉的测定 火焰原子吸收分光光度法的规定进行。
5.1.10 汞的检验

按照《化妆品安全技术规范》2015年版汞的测定第一法 氢化物原子荧光光度法的规定进行。

5.1.11 菌落总数的检验

按照《化妆品安全技术规范》2015年版菌落总数检验方法的规定进行。

5.1.12 霉菌和酵母菌总数的检验

按照《化妆品安全技术规范》2015年版霉菌和酵母菌检验方法的规定进行。

5.1.13 耐热大肠杆菌的检验

按照《化妆品安全技术规范》2015年版耐热大肠杆菌的检验方法的规定进行。

5.1.14 铜绿假单胞菌的检验

按照《化妆品安全技术规范》2015年版铜绿假单胞菌的检验方法的规定进行。

5.1.15 金黄色葡萄球菌的检验

按照《化妆品安全技术规范》2015年版金黄色葡萄球菌的检验方法的规定进行。

5.2 组批与抽样

5.2.1 组批
凡在同一批次内生产且经包装出厂的具有同样质量证书的产品为一批。产品出厂前应按本标准规定经生产厂检验部门逐批进行检验，合格后出具产品合格证，方可出厂。

5.2.2 抽样

GBT/1 6679-2016 《固体化工产品采样通则》
GB/T 6678-2003 《化工产品采样总则》
5.3 判定规则 

检验项目全部符合本文件的规定，判该批产品为合格产品。如有一项以上(含一项)不合格，应在同批产品中加倍抽样复验，以复验结果为准。若复验项目仍有一项不合格，则判该批产品为不合格品。
6 标签、包装、运输、贮存和保质期
6.1 标签

按GB 5296.3-2008执行。 
6.2 包装

按 GB/T 191 执行。
6.3 运输

运输中防止包装破损、日晒、雨、雪、高温、受潮及人为损坏，禁止与有毒、有害、有异味等物质共运。 
6.4 贮存

贮存时防止日晒、雨淋，禁止与有毒有害物质混储，保持干燥和通风。 
6.5 保质期
符合本文件的运输和贮存条件，包装完整、未经启封的条件下，保质期按销售包装的标注执行。
_________________________________

