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八角茴香中黄曲霉毒素B₁的快速测定
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GB/T 6682  分析实验室用水规格和试验方法
术语和定义
下列术语和定义适用于本文件。
八角 star anise
中国药典2020年版名称为八角茴香（Anisi Stellati Fructus）），为木兰科植物八角茴香（Illicium verum Hook.f.）的干燥成熟果实，亦称八角茴香、大茴香等，原产于我国，主要分布于广西、云南、广东等省区，越南、泰国等东盟国家也有种植。‌
原理
本方法采用竞争抑制免疫层析原理,样品中的黄曲霉毒素B1经提取与胶体金标记的特异性抗体结合,抑制了抗体和试纸条中检测线(T 线)上抗原的结合,从而导致检测线(T 线)颜色深浅的变化。通过检测线(T 线)与控制线(C 线)颜色深浅比较,对样品中黄曲霉毒素B1进行定性判定。
试剂和材料
试剂
除另有说明外，本方法所用试剂均为分析纯，实验用水符合GB/T 6682中三级水的要求。
乙腈
标准品
黄曲霉毒素B1标准物质中文名称、英文名称、CAS登录号、分子式、相对分子质量见表1，纯度≥98.6%。
黄曲霉毒素B1中文名称、英文名称、CAS登录号、分子式、相对分子质量
	中文名称
	英文名称
	CAS登录号
	分子式
	相对分子质量

	黄曲霉毒素B1
	Aflatoxin B1
	1162-65-8
	C17H12O6
	312.27


标准溶液的配制
黄曲霉毒素B1的标准储备液（100 μg/mL）：称取5 mg（精确至0.000 1 g）黄曲霉毒素B1标准物质参考（5.2），置于50 mL容量瓶中，用乙腈溶解并定容至刻度；或采用经国家认证并授予标准物质证书的标准溶液。
黄曲霉毒素B1的标准工作液（2 μg/mL）：精密量取黄曲霉毒素B1标准储备液（100 μg/mL）1 mL于50 mL容量瓶，用乙腈定容至刻度。
5.4  材料
可选用黄曲霉毒素B1快速检测试剂盒（含试纸条、微孔试剂、样品稀释液、说明书），需在室温、密封、干燥、避光保存。
仪器设备
电子天平：感量为0.000 1 g
移液器：量程1 mL、10 mL
分析步骤
试样制备
将待检的八角样品均匀粉碎，过20目筛网，称取5.0 g±0.05 g样本于50 mL离心管中，加入10 mL乙腈，振荡3 min，于离心机中4000 r/min离心5 min，制成待测液备用。
取500 μL上清液在60 ℃下氮气吹干，取1 mL样本稀释液复溶后，于离心机中4000 r/min离心3 min，制成待测液备有。
测定步骤
取200μL待测液到微孔试剂中，缓慢抽吸至检测样本与微孔试剂混匀大约5~6次，孵育3min。
将标记好的试纸条使印有LOGO手柄端向上，另一端向下浸入溶液中，反应5min，判读结果。
每批样品应同时进行空白试验，将待测液用水代替，按照7.2.1和7.2.2与样品同时操作。
结果判定
通则
采用目视法，以黄曲霉毒素B1快速检测试纸条说明书中结果判读图示进行判读，目视判读示意图如图1所示，结果有以下几种：
阴性 (-):T线显色比C线显色深或一样深，表示样品中待检物质浓度低于检测限，或不含待检物质。
阳性 (+):T线显色比C线显色浅，或T线未显色，则表示样品中待检物质浓度高于检测限。
质控C线未显色，表明操作过程不正确或试纸条已失效。
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目视判定示意图
质控实验要求
  空白试验测定结果应为阴性，加标质控样试验测定结果应为阳性。
性能指标
检出限
     本方法的检出限为5μg/kg。
灵敏度
     灵敏度≥98.3%
交叉反应率
     玉米赤霉烯酮为1.1%、脱氧雪腐镰刀菌烯醇为1%、黄曲霉毒素M1为133.3%、赭曲霉毒素A为1.7%
假阴性率
     假阴性率＜1.7%。
假阳性率
     假阳性率＜2%。
其他
本方法所述试剂、试剂盒信息及操作步骤是为给方法使用者提供方便,在使用本方法时不作限定。方法使用者在使用替代试剂、试剂盒或操作步骤前，应对其进行考察，应满足本方法规定的各项性能指
标。
检测有毒有害试剂应集中回收处理。
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