


　贵州省食品安全地方标准
《茶籽油中苯并(a)芘的测定》（征求意见稿）
编制说明
1、 标准起草的背景
苯并(a)芘[benzo(a)pyrene，简称B(a)P]是一种致癌性很强的物质。2010年8月，国内最大的山茶油生产商-金浩茶油被检出苯并(a)芘超标，严重危害消费者的身体健康。为了满足检验检疫部门中对污染物残留监控的需要，以及茶籽油出口企业对外贸易的需要，亟需建立和完善茶籽油中苯并(a)芘的检测方法。我院是国家质检总局批准设立的国家茶及茶制品质量监督检验中心，长期从事茶及茶制品质量安全指标的检验检测，具备较强的技术实力，通过制定《茶籽油中苯并(a)芘的测定》地方标准，能够有效的缩短茶籽油中苯并(a)芘检测的时间，并且提高数据准确度、可信度，是对国家标准的补充和完善。
2、 标准起草过程
（一）根据贵州省卫生厅《关于2014年贵州省食品安全地方标准立项通知》（黔卫计办函〔2015〕94号），2015年5月我院立即成立标准起草工作小组，对《茶籽油中苯并(a)芘的测定》标准制定工作进行了认真研究，在原有实验工作的基础上，多次召开由行业专家、项目负责人参加的座谈会，同时多方征求各检测机构对制定标准的意见和建议。
（二）标准起草工作小组在广泛调研国内食品中苯并(a)芘分析方法和实验室反复验证的基础上，确定了本标准的基本框架，包括：标准名称、使用范围、前处理要求、色谱条件、计算方法等内容，形成标准草案的基本框架。
（三）本标准在参考目前国内先进和普遍采用的样品前处理及检测技术的基础上，对前处理技术中的不同的提取时间、提取温度进行了反复的探索和研究，同时对高效液相色谱法的仪器条件进行充分优化，通过反复的方法学实验研究，建立了茶籽油中苯并(a)芘的高效液相色谱测定方法。
（四）参与本标准起草的单位：遵义市产品质量检验检测院、国家茶及茶制品质量监督检验中心(贵州)。
（五）本标准主要起草人及其所承担的工作：
本标准主要起草人为：骆书娜、张季、李霞、向丽萍、马昌洪、王兰兰、王奥、杜玲玲、蔡璐、黎亮亮。
起草人员负责标准制定工作的组织、协调，相关资料的查阅、收集，实验室验证，标准文本及编制说明的起草、撰写，组织召开座谈会，通过电子邮件、传真等方式，征集、整理和归纳相关的意见和建议。
三、标准的重要内容
本标准研究确立了茶籽油中苯并(a)芘的高效液相色谱检测方法。用皂化法前处理净化，不需要如国标法一样使用中性氧化铝层析柱净化，处理简单快捷、适用性强，用液相法荧光检测器检测，灵敏度高、检出限低、抗干扰能力强。
样品经溶剂溶解后，通过皂化法除去油脂，环己烷或正己烷提取苯并(a)芘，用反相高效液相色谱分离，荧光检测器检测，根据色谱峰的保留时间定性，外标法定量。该色谱条件灵敏度高，没有干扰峰，能够保证检测结果的准确可靠，该方法可作为大多数检测机构的常规检验方法。
四、目前国内相关标准情况
目前，动植物油脂产品中苯并(a)芘的检测依据有《动植物油脂苯并(a)芘的测定反相高效液相色谱法》（GB/T 22509-2008）、《食品中苯并(a)芘的测定》（GB/T 5009.27-2003），其中均规定：油中苯并(a)芘用中性氧化铝柱吸附法进行前处理除油脂净化，GB/T 22509-2008法用液相法荧光检测器进行检测，GB/T 5009.27-2003法用荧光分光光度法或目测比色法进行检测。为了提高检测限和检测结果的准确性，实验室多采用GB/T 22509-2008法。但在实际检测工作中，发现该标准方法存在如下缺点：
（一）工作量大、检测周期长
该方法需要至少提前两天准备层析柱填料--活性氧化铝，在实际检测工作中严重影响检测周期，更不适用于相关食品安全突发事件处理。
（二）中性氧化铝活性较难控制
该方法前处理过程对检测结果的关键控制点是中性氧化铝活性的调节，调节后的活性必须是Ⅳ度，活性小于Ⅳ度，检测结果偏低，活性大于Ⅳ度，检测结果偏高，由于我省春夏秋三季湿度较高，对中性氧化铝活性影响较大，每次检测均需调节活性，严重影响工作效率。
（三）检测范围较小
[bookmark: _GoBack]该方法检测范围0.1~50 μg/kg，在某些严重超标（如工作中检测出的检测结果100μg/kg以上）的茶叶籽油的检测中适用性较差。
五、标准方法验证
（一）实验室内验证
将标准储备溶液用色谱甲醇逐级稀释成浓度为0.5 ng/mL、1.0 ng/mL、5.0 ng/mL、10.0 ng/mL、20.0 ng/mL、50.0 ng/mL的标准工作溶液。置于0 ℃~4 ℃避光保存，供液相色谱检测；将固定浓度的标准系列工作液按照浓度由低到高进样，测定相应的信号响应值，以标准工作液浓度为横坐标，以峰面积为纵坐标，绘制标准曲线，计算出回归方程和相应系数。检出限（LOD）采用向空白样品中逐级降低加标浓度的方法来确定。以3倍信噪比（S/N=3）对应的目标物浓度作为检出限（LOD），最终确定本标准方法的检测限（LOD）为0.2284 μg/kg。
在茶籽油样品中进行加标回收试验，在优化后的仪器条件下分析。本方法在3.0μg/kg～60.0μg/kg添加浓度水平的回收率是79.53%～99.93%，满足GB/T 27404-2008《实验室质量控制规范食品理化检测》检测方法确认的技术要求。加标水平在3.0 ug/kg时，六次重复性实验的相对标准偏差RSD=0.11%；加标水平在8.0 ug/kg时，六次重复性实验的相对标准偏差RSD =1.11%；加标水平在20.0 ug/kg时，六次重复性实验的相对标准偏差RSD=0.64%；加标水平在30.0 ug/kg时，六次重复性实验的相对标准偏差RSD=0.24%；加标水平在60.0 ug/kg时，六次重复性实验的相对标准偏差RSD=0.28%。
（二）实验室间验证
为验证本方法的科学性、准确性、适用性，分别联系上海市质量监督检验技术研究院、贵州省粮油产品质量监督检验站、安顺市质量技术监督检测所三家检验机构进行方法学验证。分别按照本方法，在样品中进行苯并(a)芘的添加回收实验。
其中，上海市质量监督检验技术研究院在茶籽油中添加浓度分别为5.0 ug/kg和10.0 ug/kg的苯并(a)芘标准溶液，用高效液相色谱法进行测定，结果表明，方法回收率分别为86.4%和94.9%，RSD（n=3）分别为1.06%和0.96%；贵州省粮油产品质量监督检验站在茶籽油中添加级别分别为6.8ug/kg和50.0 ug/kg的苯并(a)芘标准溶液，用高效液相色谱法进行测定，结果表明，方法回收率分别为89.39%和89.33%，RSD(n=3)分别为2.39%和4.47%；安顺市质量技术监督检测所在茶籽油中加入苯并(a)芘标准物质分别为0.003114ug和0.008304ug，用高效液相色谱法进行测定，结果表明，方法回收率分别为101.284%和101.101%；三家检测机构的方法回收率和精密度均符合GB/T 27404-2008《实验室质量控制规范食品理化检测》中不同添加水平时对回收率的要求以及不同被测组分含量时对精密度的技术要求。
综上，通过实验室内及实验室间的方法验证，本标准方法具有技术标准所要求的稳定性和可靠性。
五、 其他需要在网上公开说明的事项
无。
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