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摘    要
國際公定分析化學家協會(AOAC International)第124屆年會及展覽會，於2010年9月26日至30日假美國奧蘭多市之太平洋皇家旅館(Loews Royal Pacific at universal Orlando)舉行。此次本局派研檢組許哲綸及李蕙君技士出席並均展出研究成果壁報各一篇。本屆年會AOAC台灣分會理事長孫璐西教授亦出席，並展出研究成果壁報一篇。
此行除參加大會、學術研討會、各委員會議及參觀壁報展示之外，並與國外學者專家互動及交流，藉以了解國際對於藥品及食品之研究現況及趨勢。並參加AOAC教育訓練課程「Official Methods of AnalysisSM Program: Quantitative Collaborative Study of Chemical Methods」，瞭解共同試驗之目的、內容設計、執行方式、計劃之撰寫與結果統計分析之方法，另同時參加在當地所舉辦的AOAC台灣分會事務會議，由孫理事長主持，並有多位國外友人參與會議，會中對於會務推展及未來國際事務之參與等議題作熱烈討論，為我國分析科學交流及合作事務奠下良好基礎。
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壹、目    的
國際公定分析化學家協會(Association of official Analytical Chemists Communities International，AOAC International)之宗旨為促進科學分析方法之確效及實驗室品質保證，國際AOAC成立於1884年，主要目的是提供從事科學研究人員一個可以相互交流各種分析方法資訊的一個機構，其涵蓋的領域包括食品科學及農業化學等化學領域。任務包括從事食品及藥物安全相關科學分析方法之開發與確效，並作為學術交流、網路聯繫及高品質實驗室等資訊之主要交流平台，隨時提供會員相關之諮詢、輔導及訓練等服務。本局派員參加AOAC第124屆年會，藉由觀摩其他國家檢驗研究單位之研究成果，可了解國際間最新檢驗科技之應用與發展趨勢；與各國專家學者溝通討論，相互交換意見，以建立本局與國際溝通及聯絡之管道；藉由壁報論文展示本局之檢驗研究成果，以提升本局檢驗技能及國際間知名度，同時參觀年會各檢驗研究主題之壁報展覽，與壁報作者討論並學習其方法與技術。本次參加AOAC教育訓練「Official Methods of AnalysisSM Program: Quantitative Collaborative Study of Chemical Methods」，學習實驗室間共同試驗之設計與管理研習課程，於未來開發檢驗方法技術與評鑑多有助益。
貳、過    程
99年9月24日由桃園國際機場搭機至美國洛杉磯。在洛杉磯國際機場等候轉機，隨即轉機至奧蘭多市搭計程車直奔太平洋皇家旅館(Loews Royal Pacific)。
99年9月25日完成報到後，預先參觀會場，也遇到許多來自不同實驗室的專家學者，由於提早抵達與FDA研究人員互相交流，所得甚多。99年9月26日隨即參加第一天教育訓練課程「Official Methods of AnalysisSM Program: Quantitative Collaborative Study of Chemical Methods」，由於課程採小班制總共只有12位學員，因此與講師之間互動良好，也在課程中瞭解實驗室間比對的設計、規劃、數據處理及報告撰寫等，在設計方面需要考量分析方法的試用性，不同樣品前處理及儀器設備(包括儀器類別及廠牌等)所帶來的差異性，雖然在局裡曾參加過比對試驗(FAPAS試驗)，但並未設計過比對試驗，因此本課程帶來許多的挑戰。
實驗室間共同試驗之設計與管理研習課程之主要內容為實驗室間共同試驗設計、議定書之撰寫及組織後勤研習指導，茲將重點整理如下：
(一)、實驗室間共同試驗(Collaborative Study)之目的
多個實驗室之間實驗室間共同試驗，藉由所提供之實驗室間變異性(variability，以Reproducibility, RSDR表示)、準確性(accuracy)及重複性(repeatability)等資訊，客觀地評估方法之適用性。
(二)、實驗室間共同試驗之設計
需考慮樣品之基質(matrix)、分析物(analyte)之濃度範圍、樣品數目及實驗室數目等(一般化學分析至少需8個以上實驗室參與)。
1.試驗材料之選擇原則：
(1)對於相同基質但分析物之濃度相差5%以上者，視為兩種不同材料(material)。相同濃度之同一分析物，存於不同基質中，也視為兩種不同材料。
(2)進行實驗室間共同試驗，至少需要5種試驗材料，但當只有特定一種基質時，只需要3種試驗材料。
(3)對於食品樣品，考慮選擇代表不同碳水化合物、蛋白質及油脂比例之組成。
(4)對於基質中分析物之濃度範圍，必須在預期會遭遇情況中具代表性，且濃度範圍必須涵蓋預期值。濃度範圍決定，依法規規定或特定情況而訂。當以容許限量來決定濃度範圍時，須選擇合適材料襯托此濃度。例如2000.16進行「嬰兒配方食品中之黃麴毒素」之實驗室間共同試驗，以歐盟容許限量為0.1 ng/g為規範，試驗樣品濃度分別為0.2 ng/g、0.1 ng/g及0.07 ng/g。
(5)考慮試驗材料其他特性，例如非同質性試驗材料常造成實驗室間高變異性之主因。
(6)考慮受測材料之成分分析及基質之穩定性，包括傳送過程溫、濕度等條件控制。
2.受測樣品數決定原則：
受測樣品數至少需5種材料，並考慮是否需做添加回收及空白樣品試驗。並可藉由樣品受測方式，採用重複盲樣(blind replicates)、尤頓配對(youden pairs)或以上兩種方式，估算實驗室內標準偏差(repeatability, RSDr)。樣品數為受測材料數及重複次數之乘積，一般而言，化學試驗至少需準備24個樣品，微生物實驗室則需大於30個樣品。
3.受試材料添加(spiked materials)原則
(1)添加已知量之分析物於受試材料或空白材料中，其添加量必須具代表性，一般採用兩種或兩種以上添加量。添加方式包括大批(bulk)及個別(individual)兩種添加方式，大批添加時需注意避免分離或沉澱現象發生，尤其在低濃度添加之均一度必須再經分析確定。
(2)受試材料添加試驗需注意，添加於空白基質時，確認原本並無分析物存在。回收率並不要求必須達到100%。
4.受測實驗室數決定原則如下：
排除未依照實驗室間共同試驗議定書者，或未於指定時間內完成工作者，一般化學分析至少需8個以上實驗室參與，AOAC建議至少需12個實驗室，並使一些備份實驗室參與，以防期間有中途退出而不足現象發生。
5.空白樣品：
(1)材料空白樣品(sample blank)，指其除待分析物外，所含之材料成份皆與典型之陽性樣品相同，尤其對於測定低濃度樣品時，例如殘量分析，須先驗證空白樣品，的確不含待分析物。對於植物樣品或其他組織樣品，真正材料空白樣品並不存在，有時可以不含標的分析物之相近品種取代之，例如以Ephedra nevadensis取代Ephedra sinica。
(2)試劑空白樣品(reagent blank)分析，為實驗室品保確認工作，尤其對於測定低濃度樣品時，尤為重要。
6.數據點總數量之收集：
數據總數量為實驗室數量、受試材料數量及重複數量之乘積。當只視其再現性(reproducibility)，則至少需要40個數據點(8個實驗室與5種受試材料之乘積)。對於化學定量分析方法之再現性(reproducibility)及重複性(repeatability)，則至少需要80個數據點。
 (三)、撰寫實驗室間共同試驗議定書(collaborative study protocol) 

議定書內容包括10部份：標題、作者、前言、共同合作者、研究設計、試驗樣品之準備、方法、原始數據報告、原始數據分析及圖表之附件等。
1.實驗室間共同試驗之撰寫：
(1)標題：詳述方法、分析物及基質等，一般寫法為「以某種方法於某種基質中分析某成分(Determination of X in Y using Z)」。
(2)作者：作者僅一名(無共同作者)，包括全名及通訊方式。
(3)前言：包括方法背景、研究目的、方法描述、方法預期應用範圍及方法原理。方法背景為關於安全考量、法規規定或工業界需求等，過去有關作為及討論相關方法等，幫助實驗室間共同試驗者感受到此項實驗室間共同試驗之重要性。研究目的為藉由再現性、重複性、正確性、偽陽性及偽陰性等項目評估後，建立一項解決此問題之公定方法。方法描述包括樣品萃取技術、儀器設備及內部標準品、外部標準品或標準品添加等定量方法。方法預期應用及範圍包括分析標的物及其濃度範圍、基質種類和定性或定量之說明等。方法原理首先說明為化學或是微生物法，並包括萃取原理、分析定量原理等。
(4)共同合作者：共同合作伙伴選擇原則為有意願參與、對此研究主題有興趣、有足夠設備及有能力執行之實驗室。於附錄表列所有共同合作者全名及通訊方式。
(5)研究設計：至少需5種材料，並包括分析標的物及其濃度。並說明是否使用空白材料，如何掌控陰性或陽性，分析標的物為自然存在或是添加於基質中。藉由參考物質、對照參考方法及添加回收等方式決定分析物之確切濃度。並描述樣品如何達成均一度及其穩定度以及包裝船運及貯存過程。
(6)詳細描述方法：儘可能以AOAC方式，方法撰寫的愈精確詳細及具專一性，愈能避免分析者主觀闡述造成之實驗室間差異。說明使用方法之應用範圍係針對特定之分析物及基質，以 AOAC 2003.13為例，說明該方法應用範圍為存在四種次要植物鹼時測定麻黃素及偽麻黃素。方法描述原則包括簡短敘述萃取量測技術，至於儀器設備，一般使用同等級設備即可接受，若為特殊儀器設備，則需描述詳細。檢測步驟儘可能詳盡。關鍵步驟特別強調，包括預防措施及警語，並提供必需計算式。
(7)原始數據報告及分析：提供每日原始數據紀錄單，指出重要報告圖譜，具體說明結果報告之單位。根據原始數據報告，分析求得包括RSDR、RSDr、SR、Sr、HorRat、Recovery等資料。
2.給實驗室間共同試驗者之信函：包括方法、封面信函、參考物質、共同試驗試驗材料、致謝收據及練習樣品等。表列完成研究所需之設備及試劑、研究期程、開始及報告結果之日期。AOAC提供化學性實驗室間共同試驗之模板。
3.共同試驗實驗室夥伴之尋找：
(1)所需實驗室數：定量方法至少需要8個實驗室(一般建議12個實驗室)，定性方法至少需要10個實驗室(一般建議14個實驗室)。
(2)選擇參與實驗室：該實驗室採用該分析分法，必須有設備及專家，能處理操作樣品。一般由委員會、專業協會、主辦單位經驗協尋合適實驗室參與。儘早徵求有潛力之實驗室參與，利用電子信箱或附回郵信封讓回音儘速容易。如有需要，得提供設備或器具(如層析管柱等)、參考物質(reference material)。
4受試材料之取得及準備：足量、混合均勻、包裝完整確保其運送過程物理化學性質安定性。
5實驗室間共同試驗實施：在正式實施之前可要求受試實驗室提供練習樣品(practice samples)結果，結果滿意再進行共同試驗。
6結果分析討論：受試實驗室必須提供原始數據及結果。對於未依議定程序、未合要求之數據均不予採用。實驗室間共同試驗結果，依Cochran test或Grubbs test剔除不符數據。由同一成份於不同實驗室間之再現性(reproducibility)求得Horrat value評論結果，一般0.5~2為可接受範圍。
藉由上述研習課程，瞭解如何將單一實驗室確效方法經由實驗室間共同試驗之後成為國際公定分析化學家協會檢驗方法的過程。
9月27日至29日為一系列課程與演講，AOAC所辦活動甚多(Symposia、Poster presentations、Roundtable discussion，Exhibition)橫跨不同領域，因此事先安排好想聽的課程是非常重要的，許多不錯的課程也只能因為衝堂而放棄。
本次會議壁報參展共分11大主題，第一天展示的主題為Analysis of Non-Foodborne Contaminants and Residues、Detection and Measurement of Natural Toxins及Emerging Issues in Food Safety and Security; 第二天的主題為Botanicals and Dietary Supplements、General Methods、Quality Assurance and Accreditation; Microbiological Reference Methods、Performance Tested Methods、Pharmaceutical Analysis及Authenticity and Safety；第三天的主題為Analysis of Foodborne Contaminants and Residues、Feeds、Fertilizers and Related Agricultural Products及Food Nutrition and Food Allergens；而本次壁報發表之內容為「Determination of dicofol residue in foods by GC/ECD and GC/MS/MS」(附件一)。
本次會議舉辦之Scientific Sessions總共有達30場之多，主題大多在分析方法及環境中污染物之檢測，內容相當豐富，此外更有無標的物的檢測方法研究，不但以LC/MS/MS分析，更需要用到X光繞射光譜儀(X-ray powder diffraction，XRD)，同時以2種以上的儀器設備分析食品中的污染物及有害物質，對於未知物的探討有了更進一步的認識。本局研檢組也有相當的儀器設備，未來在檢驗分析技術方法開發上更能提供不同的方法探討與規劃；在壁報展覽場中也看到了國內近兩年來發生與國人健康有關的食品中有毒物質事件，如奶粉中的三聚氰胺及豆干中的肉毒桿菌毒素，顯示了食品中有毒物質及重金屬等環境汙染物檢測對於國人安全健康的重要性。此外亦有一些關於食品中保健成分的分離純化及檢驗方法，如靈芝三萜類、鍺及大豆異黃酮素等，與會參展的皆為目前應用之最新技術與儀器設備，此方面著實獲益良多，對於未來研究方向之視野及分析之方法有莫大的幫助。
Scientific Sessions主題為「Best Practices for the Determination of Small Molecule Contaminants in Foods」及「Phytochemical Analysis of Herbal Raw Materials and Regulatory Challenges」；其中之ㄧ演講者為美國FDA之研究員，其演講針對檢測分析的重要性及在檢測過程中容易遭遇到的問題及其解決方法都有詳盡的描述，美國FDA在環境汙染物及小分子的檢測方面也是極高度的重視。另一個階段中則是針對植物化學物及中藥中有效物質之檢測及分析來探討，演講中闡述了這些對人體有益的物質功效及分離純化檢測的方法，此項對於從事天然物化學分析的研究人員來說，提供了更廣層面的思考及更多分析方法的分享。
與會第一天(9月27日)的晚上6點至8點，參加了由台灣大學食品科技研究所孫璐西教授所主持的「Taiwan Section Business Meeting」及「Joint Asian Section Meeting」，Taiwan Section Business Meeting其目的為集結與會中台灣的朋友來關心台灣這一年來在學術上遭遇到的一些問題，並分享這一年來大家的研究心得及成果；而Joint Asian Section Meeting更是有包含來自亞洲的國家，日本、中國大陸、菲律賓、馬來西亞等國家的學者與會分享他們的研究項目及心得，在孫教授主持下，大家在一片和樂融融的氣氛下彼此交換各自的學術心得，可說是本次會議中最大的收穫，也因此認識了更多不同國籍的朋友，未來大家更能聯絡分享學術心得。
參、心  得
1、 由實驗室間共同試驗之設計與管理研習課程可瞭解，以AOAC認定經確效之方法有三類，分別為1. Official Methods of Analysis (簡稱OMA)為經過多個實驗室確效可信度高之方法，2. Peer- Verified Methods為獨立實驗室確效方法需經某種程度可信度確認，3. Performance Tested Methods由AOAC附屬研究機構管理，不似OMA嚴謹，例如test kits應用。故經單一實驗室確效之分析方法(SLV)，尚須由多個實驗室共同試驗(Collaborative Study)確效後形成OMA。因此，為了因應蓬勃發展之各種膳食補充食品(Dietary Supplements)市場，需要具有調和之公定分析方法做為管理之參考依據。國際公定分析化學家協會受委託成立由產、官、學專家組成之委員會，選定研究分析項目，逐年分批進行實驗室間共同試驗。藉由國際公定分析化學家協會之實驗室間共同試驗之設計與管理研習課程，可學習如何進行多個實驗室之間共同試驗，由所提供之專業技術性資訊，客觀地評估確效方法之適用性，並可瞭解如何將單一實驗室確效方法經由實驗室間共同試驗之後成為國際公定分析化學家協會制定檢驗方法的過程。本局整併單位之一前藥檢局曾參加該協會有關麻黃素(ephedrine)項之實驗室間共同試驗，希望有機會能繼續積極參與國際共同研討交流活動。
2、 此行為本人第一次參與AOAC所舉辦的國際會議，大會期間聆聽許多專業人士的演講，他們將多年的研究經驗濃縮於20分鐘內報告，使我們聽到其研究最精華之處，所得獲益非筆墨所能形容。近年來國人越來越關心食品的衛生安全，前年更有震驚食品界的奶粉三聚氰胺事件，可見國人對於生活品質越來越注重也越來越關心；對於這一方面的議題，除了政府相關單位要主動積極重視外，其他像學術界的研究人員及一般大眾也必須注重及關心，因此對於此方面的資訊，有義務告知民眾並教導其注意事項，亦必須落實執行在此議題上，畢竟人民才是國家最大的資本，確保人民在食的環境中有絕對的安全與保障亦為最重要的目標。
3、 
此行亦讓本人覺得英文的重要性，為拓展國際觀，與國際接軌為非常重要的因素；而英文目前為國際共通的語言，在所有的國際會議上，均以英文為溝通語言，國內雖然很早就開始了英文的教育，大家的英文程度也有提升，許多研究人員在觀看專業文章時不成問題，但是要清楚的以英文來表達自己的研究成果卻是需要經過不斷的練習，因此參與國際會議對研究人員來說提供了非常好的練習機會，清楚的表達讓國外人士了解自己的研究心得，也更能讓他們了解台灣研究人員的研究能力。
4、 參加跨領域之研討會，可從中了解其他領域之研究現況與模式，有助跳脫狹隘之思緒，進而使思路清晰，將可提昇研究水準。
5、 年會中研討的檢驗分析議題相當多元，包括功效成分之定性、定量檢驗技術，甚至未知物的分析與探討以及食用安全等檢驗。藉由面對面溝通討論，相互交換意見，獲益良多。此外，收集並攜回與業務相關之資訊，傳予同仁參考。
6、 藉由參加此會議，與協會之會員保持聯繫彼此交流相關資訊，可提供本局之另一扇國際交流窗口。研討會中有與中藥、食品檢驗相關議題，可鼓勵同仁有機會以口頭方式報告其研究成果，讓參與會議之他國專業人士瞭解臺灣檢驗發展之趨勢。鼓勵本局之檢驗人員將特殊案例投稿於該協會並於年會中發表，藉此和他國人士相互切磋以助工作之推展。
7、 應多鼓勵同仁參加相關之專業法規、儀器分析講座，以合乎持續專業發展（continuing professional development，CPD）終身學習之新觀念，藉以增長生涯中之專業能力。
8、 臺灣已成為WTO之正式會員，本局對該協會所關切之相關議題應重視並多加瞭解，並留意他國之專業人員對於特殊案例之檢驗方法、使用之儀器及面對媒體之應對態度等，掌握相關資訊作為參考。
9、 未來局裡是否規劃由專人專業負責，倘若有未知名之成分之分離、純化、儀器分析及解析圖譜等，此部份應有專精此領域之同仁致力於研究發展之工作，而不致使中央單位之檢驗研究部門斷層。
肆、建     議
1、 由國際公定分析化學家協會年會中，特闢台灣分會業務會議之參與中外人士友善互動情形可知，需要用心開拓國際關係並持續經營，以維繫良好交流合作成效。
2、 派員參加研習課程，積極參與國際共同研討交流活動，可提升本局專業識能。
3、 鼓勵同仁藉由論文展示方式，與專家們面對面溝通討論，相互交換意見，以提升本局檢驗能力及國際間良好知名度。
伍、附    件
Determination of dicofol residue in foods by GC/ECD and GC/MS/MS
Hsiao-Wen Kuo, Che-Lun Hsu, Ji-Kang Liu, Su-Hsiang Tseng, Shu-Chu Su and Daniel Yang-Chih Shih

Food and Drug Administration, Department of Health, Executive Yuan, 161-2, Kuen Yang Street, Nankang, 5 Taipei 115, Taiwan, ROC
Abstract
A method was developed for determining dicofol residue in foods by gas chromatography/electron capture detector (GC/ECD) and GC with tandem mass spectrometry (GC/MS/MS). Dicofol is a thermal instable acaricide. On-column injection or a pulsed splitless injection mode was chosen for decreasing the decomposition of dicofol to dichlorobenzophenone (DCBP) during injection. Dicofol residue was extracted from samples with acetonitrile containing 1% acetic acid. A macroporous diatomaceous earth (MDE) column was used instead of the separatory funnel for liquid/liquid extraction. n-Hexane was used as eluting solvent for MDE column. A florisil cartridge was used for clean up and n-hexane with 2% ethyl acetate was used as eluting solvent. Samples including tea, snap bean, orange, soybean and bass were fortified with 0.5 and 0.05 ppm. The recoveries were ranged from 80 to 104%, except soybean (ranged from 50 to 60%). The coefficients of variation were below 10% in all matrices. The detection limits were range from 0.01 to 0.05 (g/g. The proposed method is considered satisfactory for routine monitoring of dicofol residue in foods.

Key words: foods, dicofol, macroporous diatomaceous earth column, GC/ECD, GC/MS/MS
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陸、附    圖
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