《食品安全国家标准 食品中15种有毒生物碱的测定（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）
1.1 简要起草过程
本标准受国家卫生健康委员会委托制定的食品安全国家标准项目，标准名称为《食品安全国家标准 食品中15种有毒生物碱的测定》（项目编号：spaq-2016-187）。通过大量的实验摸索、反复论证，确定了本标准方法设定的一系列重要参数：提取/净化方式、仪器条件、方法检出限、回收率、精密度、线性范围等指标，开展了实际样品的检测，并对方法进行了验证。最终形成了标准征求意见稿。
1.2 标准主要起草单位及协作单位
本标准的起草单位为河北省食品检验研究院（国家果类及农副加工产品质量监督检验中心），协作单位为湖北省食品质量安全监督检验研究院、湖南省食品质量安全监督检验研究院、厦门出入境检验检疫技术中心。
1.3 主要起草人
主要起草人为张岩、范素芳、李强、俞婧、孙磊、万旭刚、张莉、余婷婷、朱晓玲、王芳斌、张继红、周兴旺、邹桥、徐敦明、赖国银、陈达捷。
二、标准的重要内容及主要修改情况
2.1 标准的重要内容
2.1.1方法的研制和实验条件的确定
1)色谱柱的选择及分离条件的选择
对比了3种色谱柱（Waters Xbridge BEH C18：2.1*100 mm，2.5 μm；Thermo Accuore-150 C18：2.1*100 mm，2.5 μm和资生堂 Capcell PAK C18：2.1*100 mm，2 μm）对15种生物碱的分离效果。使用Waters C18时，15种生物碱实现了基线分离，峰形良好，峰响应也较高，因此选择后续试验选择Waters Xbridge BEH C18柱。
本研究考察了甲醇-水、甲醇-0.1%甲酸、乙腈-水、乙腈-0.1%甲酸体系作为流动相对15种生物碱的色谱行为和离子化程度的影响。最终选择乙腈（B）-0.1%甲酸（A）作为流动相。乙腈（B）起始浓度为10%，保持到2.0 min；6 min时线性升至25%，并保持到23 min；23.01 min时乙腈（B）浓度降至10%，并保持2 min。
2) 质谱参数的优化
质谱参数见表1。
表1 质谱参数
	名称
	母离子（m/z）
	去簇电压（V）
	子离子1（m/z）
	碰撞能（V）
	子离子2（m/z）
	碰撞能（V）

	毛果芸香碱
	209.3
	70
	94.9*
	34
	163.5
	29

	阿托品
	290.3
	80
	124.1*
	35
	93.1
	42

	(-)-东莨菪碱
	324.2
	70
	138.3*
	30
	156.3
	25

	马钱子碱
	395.1
	80
	244.2
	50
	324.3*
	45

	新乌头碱
	632.3
	80
	572.2*
	45
	354.2
	60

	秋水仙碱
	400.4
	70
	310.1
	35
	358.1*
	32

	鬼臼毒素
	415.3
	80
	247.3*
	20
	397.2
	15

	次乌头碱
	616.4
	70
	556.2*
	45
	524
	50

	乌头碱
	646.3
	80
	586.3*
	47
	554.5
	52

	槟榔碱
	156.1
	40
	44.1*
	35
	113.3
	21

	钩吻碱
	323.1
	120
	70*
	60
	236.1
	39

	麻黄碱
	166.1
	50
	148.2*
	19
	91
	43

	茄碱
	868.5
	180
	398.2*
	95
	706.3
	90

	士的宁
	335.2
	90
	184.2*
	50
	156.2
	60

	毒芹碱
	128.1
	50
	69*
	25
	55
	30


*定量离子
3)试样前处理条件的选择和优化
(1) 提取溶剂的选择
考察了三氯甲烷、甲醇、乙醇、乙腈四种有机溶剂的提取效果。通过标品添加方式考察不同提取溶剂时分析物的回收率最终确定了20%的乙醇水为后续试验的提取溶剂。
(2) 净化方法的考察
选择玉米粉为基质，15种生物碱添加水平为100 μg/kg，考察阳离子交换柱的净化效果。经阳离子交换柱后，秋水仙碱、鬼臼毒素没有检测到；毛果芸香碱、茄碱经过阳离子交换柱之后，回收率只有60%左右；马钱子碱的回收率为75.6%，其他10种生物碱的回收率在86.3%-110.7%之间。
该前处理过程没有采用阳离子固相萃取柱净化。
2.1.2实验室内验证（技术指标要求）和实验室间验证
1) 方法的线性范围、检出限和定量限
方法的线性范围、检出限和定量限见表2。
表2 方法的检出限、定量限、线性范围、相关系数和回归方程
	序号
	药物名称
	相关系数
	检出限
（μg/kg）
	定量限
（μg/kg）
	线性范围
 (μg/L)

	1
	东莨菪碱
	0.9913
	10
	40
	2-100

	2
	马钱子碱
	0.9916
	10
	40
	2-100

	3
	乌头碱
	0.9912
	10
	40
	2-100

	4
	次乌头碱
	0.9904
	6
	20
	1-100

	5
	新乌头碱
	0.9912
	6
	20
	1-100

	6
	秋水仙碱
	0.9946
	10
	40
	2-100

	7
	阿托品 
	0.9926
	4
	10
	0.5-100

	8
	士的宁
	0.9922
	10
	40
	2-100

	9
	麻黄碱
	0.9936
	20
	80
	4-100

	10
	鬼臼毒素
	0.9923
	10
	40
	2-100

	11
	毛果芸香碱
	0.9931
	10
	40
	2-100

	12
	毒芹碱  
	0.9915
	20
	80
	4-200

	13
	槟榔碱 
	0.9976
	10
	40
	2-100

	14
	茄碱 
	0.9931
	20
	80
	4-200

	15
	钩吻碱
	0.9912
	20
	80
	4-100


Y: 峰面积；X:分析物浓度, μg/L。
2) 方法的准确度和精密度
添加水平20 μg/kg~400 μg/kg时，方法的回收率范围为80.9%～119.8%之间。
3) 稳定性
在番茄阴性样品中添加按LOQ待测物，在不同时间点0 h，4 h，8 h，12 h，16 h，20 h，24 h分别测定（环境温度25℃），RSD在2.78%～5.21%之间。
4) 基质效应的评价
本实验以定量测定空白基质提取液配制的标准溶液与20%乙醇水溶液中相同浓度待测物的离子响应强度。生物碱的浓度为20 μg/L，平行测定3次。各分析物的平均基质效应在17.5%~117.7%之间。
明阿托品、东莨菪碱、槟榔碱、士的宁、钩吻碱基质效应比较明显，如检出该类物质，应该用阴性基质提取液配制的标准溶液定量。
5) 实验室间验证
经湖北省食品质量安全监督检验研究院、湖南省食品质量监督检验研究院和厦门出入境检验检疫局检验检疫技术中心验证，添加水平20 μg/kg~400 μg/kg时，回收率在80.9%~119.2%之间，相对标准偏差在0.05%~9.98%之间。
2.2 主要修改情况
修改意见主要是文字表述、单位符号等问题，已做相应修改。
三、国内和国际标准情况
我国现行的标准只有出入境检验检疫行业标准SN/T 2216-2008《进出口动物源食品中秋水仙碱残留量的检出方法 液相色谱-质谱/质谱法》。该标准与本标准不等效。
[bookmark: _GoBack]国际尚无食品中生物碱相关标准。
四、其他需要说明事项
    无。
