《配制酒中喹啉黄的测定-高效液相色谱法》（征求意见稿）
编制说明

一、标准起草的基本情况（包括简要的起草过程、主要起草单位、起草人等）
（一）任务来源、主要起草单位、起草人

喹啉黄（Quinoline Yellow）主要以芳烃类化工产品为原料，经过磺化、偶氮化等一系列有机反应化合而成，作为水溶性偶氮类合成的食用黄色色素（着色剂）。在我国现标准仅允许在配制酒中添加。喹啉黄对人体有一定毒害作用，干扰人体正常代谢功能并直接作用靶器官，其毒性主要表现为不耐受性、致癌性、儿童多动症等。但目前我国还没有出台配制酒中喹啉黄检测的相关标准，这给食品安全监管部门开展配制酒中喹啉风险监测带来了较大困难。
为了进一步保障北京市居民的食品安全，为配制酒中喹啉黄花的风险监测提供技术支撑，北京市大兴区疾病预防控制中心根据北京市卫生计生委《关于征集2014年度食品安全地方标准制（修）订立项建议的通告》的有关要求，在大量文献调研和实验室研究工作的基础上，提出了配制酒中喹啉黄测定标准方法  的制标建议。该项建议于2014年4月得到了北京市卫生计生委的立项批准，项目编号为spaqdfbz-2014-11。北京市大兴区疾病预防控制中心依据项目委托，承担《食品安全地方标准 配制酒中喹啉黄的测定-高效液相色谱法》的制定工作。
主要起草单位：北京市大兴区疾病预防控制中心。

主要起草人：房宁、李倩、赵劲松、王海云、高艳青、赵颖、朱九峰、郭晓宇等。

（二）简要的起草过程

2014年8月，北京市大兴区疾病预防控制中心理化检验科抽调技术人员组成标准起草小组，开始制定实验方案，在前期大量文献调查和实验室研究工作的基础上建立检测方法。2014年9月起开始开展方法样品前处理、回收率、精密度、测定低限以及线性范围等一系列技术内容的确定研究。随着GB 2760新修订版在2014年12月发布，喹啉黄的使用范围由“仅限预调酒”扩大至“配制酒”，标准起草小组调整了实验方案，将预调酒之外的配制酒纳入实验范围。2015年3月底形成标准检测方法草案。2015年4~5月，组织北京市疾病预防控制中心、北京市丰台区疾病预防控制中心、北京市朝阳区疾病预防控制中心等4家单位进行了方法的验证试验，验证结果表明方法的各项技术指标满足食品中喹啉黄测定的要求。 

二、标准的重要内容及主要修改情况
本标准在制定过程中遵循GB/T 1.1-2009《标准化工作导则 第1部分：标准的结构和编写规则》、GB/T20001.4-2001《标准编写规则 第4部分：化学分析方法》和GB/T 27404-2008《实验室质量控制规范 食品理化检验》的要求，对标准方法的范围、原理、试剂材料、仪器设备、分析步骤、分析结果的表述、精密度以及定量限等重要内容进行了规定和说明，具体如下：
（一）范围
本标准对配制酒中喹啉黄的检测过程进行了规定。经过多家单位的协同性验证试验，证明标准方法的各项技术指标能够满足配制酒中喹啉黄测定的要求。

（二）原理

试样经除去乙醇及CO2等前处理后，使用高效液相色谱柱分离，二极管阵列检测器（或可变波长紫外检测器）测定，外标法定量。
（三）试剂和材料
为了保证方法的准确性和适用性，本标准对检测过程中使用的试剂的纯度和级别等进行了规定，给出了目标化合物标准储备溶液、标准使用液、标准曲线系列等的详细配制方法。
（四）仪器和设备
列出了检测过程中需要的所有仪器设备的名称及其主要技术指标。
（五）分析步骤
在对实验条件反复优化的基础之上，本标准对配制酒不同基质样品前处理步骤进行详细了规定，给出了样品上机测定时液相色谱的参考条件。标准方法中主要技术内容的确定依据如下：
在仪器分析条件的优化过程中，比较了甲醇-乙酸铵、乙腈-乙酸铵等不同流动相体系下目标物的出峰时间、分离度、信噪比，发现流动相为甲醇-乙酸铵时，喹啉黄的信噪比、分离度与使用乙腈-乙酸铵体系无本质差别，但流动相为乙腈-水时的，出峰时间较长，约40min4个峰才能完全流出，而甲醇-乙酸铵在7.5min分钟开始出现第一个峰，最后一个峰在11.5min左右出现，因此最终选用甲醇-乙酸铵体系作为标准方法的流动相。

在样品前处理方法的优化中，明确了在保证测定结果准确的条件下尽量减少前处理步骤的原则。因此对配制酒分为基体简单及基体复杂两大类，并规定了不同的处理方法。在样品净化方式的优化中，主要对比了聚酰胺粉末吸附法及聚酰胺固相萃取柱固相萃取法，固相萃取法操作更为简便，且方法准确度与精密度更好。
（六）分析结果的表述
基于标准方法的分析检测过程，给出了配制酒中喹啉黄含量的计算公式。

（七）精密度

在方法验证过程中，对高、中、低三个加标水平下目标化合物测定结果的精密度进行了考察。数据显示，本方法在重复性条件下获得的两次独立测定结果的绝对差值小于其算术平均值的10%，能够满足目标化合物检测的需求。
（八）其他

给出了样品中目标化合物定量限的参考值。由于仪器状态及其自身灵敏度的影响，喹啉黄的定量限在不同实验室之间会有一定程度的差异。
三、国内国际相关标准情况
目前国内外还没有对配制酒中喹啉黄测定的标准方法。
四、其他需要说明的事项
无。
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