附件1

2019年全省饲料质量安全监测工作实施方案

为加强饲料质量安全监管工作，创新机制，提高效能，省农业农村厅制定了2019年全省饲料质量安全检测工作方案，具体如下。
一、监测范围

全省各市（州）饲料生产、经营环节。

二、监测产品种类

（一）配合饲料、精料补充料和浓缩饲料

配合饲料：包括猪配合饲料、禽配合饲料、水产配合饲料、其他动物配合饲料。

精料补充料：包括肉牛精料补充料、肉羊精料补充料。

浓缩饲料：包括猪浓缩饲料和禽浓缩饲料、其他动物配合饲料。

（二）饲料原料

饲料原料主要为动物源性饲料原料和植物性饲料原料，动物源性饲料原料包括鱼粉、肉粉、骨粉、肉骨粉、膨化羽毛粉、水解羽毛粉和血粉。植物性饲料原料包括豆粕、玉米蛋白粉、小麦蛋白粉、DDGS和产朊假丝酵母蛋白。

（三）添加剂预混合饲料

猪、禽、牛、羊、水产、其他动物添加剂预混合饲料。

三、监测项目

（一）配合饲料、浓缩饲料和精料补充料

水分、粗蛋白、铅、镉、铜、锌、铬、金霉素、土霉素、黄曲霉毒素B1。

育肥猪、肉牛和肉羊饲料增加13种β-受体激动剂。

禽饲料增加呋喃西林、呋喃它酮、呋喃唑酮、呋喃妥因。

水产饲料增加氯霉素。

（二）饲料原料

1.动物性原料：水分、粗蛋白、三聚氰胺。

2.植物性原料：水分、粗蛋白、黄曲霉毒素B1、三聚氰胺。

3.动物油脂：酸价、碘价、过氧化值。

（三）添加剂预混合饲料

1.维生素预混合饲料：维生素A、维生素D3、铜、锌、铅。

2.微量元素预混合饲料：铜、锌、铅、镉。

3.复合预混合饲料：铜、锌、铅、维生素A、维生素D3。

四、检验依据

（一）抽样要求

按《饲料采样》（GB/T14699.1-2005）标准执行。禽料每个样抽四份，每份500g。其中：一份留被抽查单位留存，三份由抽样人员带回抽样单位，一份用于检测，一份作为《2019年饲料专项预警监测计划实施方案》（附件5中表3）样品，另一份备份用于复检。其他样品每个样品抽取三份，每份500g。其中：一份留被抽查单位用于留存，两份由抽样人员带回抽样单位，一份用于检测，另一份备份用于复检。抽样人员应注意所抽样品的保质期，在检测和异议期内超过保质期的产品不得抽样（到检测机构的时间不能低于25个工作日）。
（二）检测方法

GB/T 6435 饲料中水分的测定

GB/T 6432 饲料中粗蛋白测定方法

GB/T 13080 饲料中铅的测定原子吸收光谱法

GB/T 13082 饲料中镉的测定方法

GB/T 13088 饲料中铬的测定

GB/T 13885 动物饲料中钙、铜、铁、镁、锰、钾、钠和锌含量的测定原子吸收光谱法

GB/T 17817 饲料中维生素A的测定高效液相色谱法

GB/T 17818 饲料中维生素D3的测定高效液相色谱法

GB/T 19684 饲料中金霉素的测定高效液相色谱法

GB/T 22259 饲料中土霉素的测定高效液相色谱法

农业部公告第1486号-8-2010 饲料中硝基呋喃类药物的测定高效液相色谱法

GB/T 21108 饲料中氯霉素的测定高效液相色谱串联质谱法

GB/T 17480饲料中黄曲霉毒素B1的测定 酶联免疫吸附法

NY/T 1372-2007 饲料中三聚氰胺的测定

GB/T 13091 饲料中沙门氏菌的检测方法

NY/T 2071 饲料中黄曲霉毒素、玉米赤霉烯酮和T-2毒素的测定液相色谱-串联质谱法

GB/T 55326 动植物油脂 碘值的测定 

SN/T 0801.19 进出口动植物油脂 游离脂肪酸和酸价检验方法 

GB/T5538 动植物油脂过氧化值测定 

五、判定依据和原则

（一）判定依据

1.卫生指标。按照《饲料卫生标准》（GB 13078-2017）判定；饲料添加剂产品按照生产企业产品执行标准判定。

2.质量指标。按照生产企业产品执行标准、有效合同、明示指标（饲料标签的明示指标、产品说明）进行判定。如生产企业产品执行标准与明示指标、《饲料添加剂安全使用规范》（农业部公告第2625号）不一致，以其中较严格指标进行判定。

3.药物饲料添加剂和非法添加物。《饲料和饲料添加剂管理条例》《兽药管理条例》《禁止在饲料和动物饮水中使用的药物品种目录》（农业部公告第176号）、《食品动物禁用的兽药及其它化合物清单》（农业部公告第193号）、《禁止在饲料和动物饮水中使用的物质》（农业部公告第1519号）、《饲料原料和饲料产品中三聚氰胺限量值的规定》（农业部公告第1218号）及药物饲料添加剂使用规范性技术要求。

4.饲料和饲料添加剂产品标签中分析保证值之外的指标判定不考虑饲料产品的保质期。

（二）判定原则

1.单项指标判定。饲料产品的各类质量指标及其卫生指标依据《饲料检测结果判定的允许误差》（GB/T 18823-2010）执行。

（1）饲料添加剂的判定。各类质量指标及其卫生指标不考虑方法误差。

（2）药物饲料添加剂判定。超范围使用的判定原则：检测方法有定量限的以定量限为判定限，金霉素以检测方法的最低检出浓度为判定限，超过判定限即判定为不合格。肉牛（羊）精料补充料中金霉素和土霉素不作判定。超剂量使用的判定原则：对于在规定范围内使用的药物饲料添加剂，以折算回收率后的结果进行判定，超出规定添加量的，判定为不合格。

（3）非法添加物的判定。确认检测方法有定量限的以定量限为判定限，超过定量限即判定为不合格；没有定量限的，以检测限或检出限为判定限，超过检测限即判定为不合格。三聚氰胺的判定按照《饲料原料和饲料产品中三聚氰胺限量值的规定》（农业部公告第1218号）判定。

2、产品综合判定。一项指标不合格即判定该批次产品不合格。水分仅作计算使用，不纳入综合判定。

七、异议处理

检验单位在检测出不合格结果后，将《饲料质量安全监督检测结果通知单》通知被抽查企业（户）或抽样单位，被抽查企业（户）对检验结果有异议的，应当在接到《饲料质量安全监督检测结果通知单》（附件3）之日起5日内，向承检机构提出书面异议申请，逾期未提出异议，视为认可检测结果。承检机构收到受检企业异议申请后，应当在5日内做出书面答复，需复检的，应与申请方共同确认留存样品的有效性后实施复检。微生物指标不接受复检。

八、抽样、送样工作

详见附件4。

附件2

2019年饲料专项预警监测实施方案

为加强饲料质量安全监管，提高养殖产品质量安全水平，保障人民群众的身体健康。针对近几年来发现的禽畜产品中隐患大、问题多的情况，我厅2019年将继续加强风险隐患排查和风险预警监测，完善安全风险快速预警机制。

一、饲料使用环节违禁添加物监测
（一）监测范围

全省各市（州）动物养殖场(户)。

（二）监测的产品种类

养殖场自配料及食槽料。

（三）监测数量

共100批，抽样及送样工作（详见附件5表1）。

（四）监测项目

1.猪、肉牛( 羊)料：13种β-受体激动剂。

2.禽料：呋喃西林、呋喃妥因、呋喃它酮、呋喃唑酮、氯霉素。

3.水产料：氯霉素；大菱鲆、鳗鱼、甲鱼等特种水产饲料增加呋喃西林、呋喃妥因、呋喃它酮、呋喃唑酮。

二、饲料中黄曲霉毒素B1、玉米赤霉烯酮、脱氧雪腐廉刀菌烯醇、伏马毒素、沙门氏菌专项监测

（一）监测范围

全省各市（州）动物养殖场(户)。

（二）监测的产品种类

养殖场自配料及食槽料及原料。

（三）监测项目

黄曲霉毒素B1、玉米赤霉烯酮、脱氧雪腐廉刀菌烯醇、伏马毒素、沙门氏菌。

（四）监测数量

共100批，抽样及送样工作（附件5表1）。

三、禽料中着色剂专项监测

（一）监测范围

全省各市（州）动物养殖场(户)及生产环节中商品饲料、自配料及食槽料。

（二）监测项目

着色剂。

（三）监测数量

共200批，抽样及送样工作（附件5表2）。

四、禽料中尼卡巴嗪专项监测

（一）监测范围

全省各市（州）动物养殖场(户)及生产环节中商品饲料、自配料及食槽料。

（二）监测项目

尼卡巴嗪。

（三）监测数量

共200批，抽样及送样工作（附件5表2）。

五、抽检依据

（一）抽样要求

按照《饲料 采样》 ( GB / T 14699. 1-2005) 执行，食槽饲料样品抽样后应及时进行冷冻保存,检测前进行干燥处理(60℃ ,8 小时)。每个样品抽取二份，每份500g，全部送兽药饲料监察所用于检验。

本次检测仅作预警分析使用，不向被取样单位和地方管理部门发送检测报告也不给被抽样单位留样。

（二）检测方法

上述违禁添加物的筛选可用酶联免疫法等快速方法。确认和定量用

GB / T 19423-2003饲料中尼卡巴嗪的测定 高效液相色谱法

NY/T 2071 饲料中黄曲霉毒素、玉米赤霉烯酮和T-2毒素的测定液相色谱-串联质谱法

GB/T 30955饲料中黄曲霉毒素B1、B2、G1、G2的测定  免疫亲和柱净化-高效液相色谱法 

GB/T 30956 饲料中脱氧雪腐镰刀菌烯醇的测定免疫亲和柱净化－高效液相色谱法

NY/T 1970 饲料中伏马毒素的测定

GB/T 13091 饲料中沙门氏菌的检测方法

农业部公告第1486号-8-2010 饲料中硝基呋喃类药物的测定高效液相色谱法

GB/T 21108 饲料中氯霉素的测定高效液相色谱串联质谱法

农业部公告第1063号-6-2008  饲料中13种β—受体激动剂的检测液相色谱－串联质谱法

六、抽检测单位

贵州省兽药饲料监察负责样品检测。各地饲料行政管理部门负责辖区监督抽送样，必要时被抽样单位所在地兽医管理部门应协同贵州省兽药饲料监察共同完成抽样工作。

七、结果报送

省兽药饲料监察所在检测结束后及时将监测情况，撰写评估报告报省农业农村厅畜牧发展处处。

八、相关要求

（一）请各相关地农业行政主管部门高度重视，从掌握实情、维护消费、推进产业发展的大局出发，做好抽样工作。

（二）兽药饲料监察所应加强与各相关市（州）农业行政主管部门沟通衔接和会商分析，确保风险评估工作的科学性、针对性和有效性。

（三）监测任务承担单位在监测过程中，如发现违禁添加等应及时报告省农业农村厅畜牧发展处。

（四）检测单位对于检测情况，未经省农业农村厅同意，任何单位和个人不得引用和公布相关信息。

附件3

2019年养殖环节“瘦肉精”专项监测实施方案

为继续深入开展“瘦肉精”专项整治，严厉打击活畜养殖中使用“瘦肉精”等违禁添加物的违法行为，保障畜产品安全，特制定本计划。

一、养殖场（户）“瘦肉精”监督抽检

以中小规模养殖场（户）为重点，在全省范围内组织开展“瘦肉精”监督抽检。

（一）抽检范围

全省各市（州），贵安新区，仁怀市、威宁县。

（二）监测对象 

以年出栏10-100头肉牛、20-200只肉羊、50-500头生猪养殖场（户）为重点，组织抽样和现场筛查工作。根据实际情况，可适当兼顾其他规模的生猪、肉牛和肉羊养殖场（户）。

（三）监测样品

育肥后期肉牛、肉羊和生猪尿液。

（四）监测项目

克伦特罗、莱克多巴胺、沙丁胺醇。

（五）抽检依据

1.抽样要求

猪尿抽样按照《猪肉、猪肝、猪尿抽样方法》(NY/T763-2004)执行，牛尿和羊尿抽样参照执行。疑似阳性样品应低温(4℃)保存。

2.检测方法

先用酶联免疫法、胶体金试纸条等快速方法筛查。筛查出的阳性样品采用动物尿液中11种β-受体激动剂的检测，液相色谱-串联质谱法（农业部公告1063号-3-2008）进行确证检测

（六）判定依据和原则

1.判定依据

《禁止在饲料和动物饮水中使用的药物品种目录》(农业部公告第176号)、《食品动物禁用的兽药及其它化合物清单》(农业部公告第193号)。

2.判定原则


以确证方法定量限为判定值,超过定量限即判定为不合格,一项指标不合格则该样品判定为不合格。

（七）监测任务分配与要求

全省计划抽检养殖场(户)300个（详见附件3）,各级监督执法机构（部门）负责组织抽样和现场筛查，省兽药饲料监察所负责疑似样品的确认。

附件4            

2019年全省饲料产品质量安全监测计划

	市州
	抽样数量（批）
	合计
	抽送样时间

	
	配合饲料
	浓缩饲料
	精料补充料
	添加剂、预混合饲料
	动物性原料
	植物性原料
	动物油脂
	
	

	贵阳市
	21
	15
	1
	2
	1
	1
	1
	42
	3月4日-3月7日



	六盘水市
	4
	2
	/
	1
	/
	/
	/
	7
	

	贵安新区
	1
	/
	/
	/
	/
	/
	/
	1
	

	仁怀市
	1
	/
	/
	/
	/
	/
	/
	1
	

	威宁县
	1
	/
	/
	/
	/
	/
	/
	1
	

	安顺市
	13
	8
	1
	1
	1
	1
	1
	26
	4月15日-4月18日



	黔南州
	5
	2
	1
	1
	/
	1
	/
	10
	

	黔东南州
	4
	2
	1
	1
	/
	/
	/
	8
	

	铜仁市
	4
	2
	1
	1
	/
	/
	/
	8
	

	黔西南州
	10
	8
	1
	1
	1
	1
	/
	22
	8月19日-8月22日

	遵义市
	10
	3
	1
	1
	1
	1
	/
	17
	

	毕节市
	4
	2
	/
	1
	/
	/
	/
	7
	

	小计
	78
	44
	7
	10
	4
	5
	2
	150
	


注：该表中样品来源于饲料生产、经营环节的商品饲料。

附件5           

2019年使用环节预警监测计划（表一）
	市州
	抽样数量（批）
	合计
	送样时间

	
	猪用饲料
	禽用饲料
	水产饲料
	肉牛（羊）饲料
	原料
	
	5月27日-5月30日

	贵阳市 
	7
	8
	1
	1
	1
	18
	

	六盘水市
	3
	1
	/
	/
	1
	5
	

	黔西南州
	3
	2
	/
	/
	/
	5
	

	仁怀市
	1
	/
	/
	/
	/
	1
	

	威宁县
	1
	/
	/
	/
	/
	1
	

	遵义市 
	6
	6
	1
	1
	1
	15
	7月8日-7月11日



	毕节市
	3
	5
	/
	/
	1
	9
	

	安顺市 
	4
	6
	1
	1
	/
	12
	

	黔南州
	4
	6
	1
	1
	/
	12
	10月21日-10月25日



	黔东南州
	4
	6
	1
	1
	/
	12
	

	铜仁市
	4
	6
	/
	/
	/
	10
	

	小计
	40
	46
	5
	5
	4
	100
	


注：1.该表中样品来源于饲料使用环节自配料、食槽料.

2.该表中样品用于使用环节违禁添加物监测及黄曲霉毒素B1、玉米赤霉烯酮、脱氧雪腐廉刀菌烯醇、赭曲霉毒素A、沙门氏菌专

项监测

3.原料用于使用环节黄曲霉毒素B1、玉米赤霉烯酮、脱氧雪腐廉刀菌烯醇、赭曲霉毒素A、沙门氏菌专项监测 。

2019年禽料中着色剂及尼卡巴嗪专项监测计划（表二）
	市州
	抽样数量（批）
	合计
	送样时间

	
	禽用自配料饲
	禽用商品饲料
	
	5月13日-16日



	贵阳市 
	20
	30
	50
	

	六盘水市
	7
	5
	12
	

	黔西南州
	10
	10
	20
	

	仁怀市
	2
	/
	2
	

	威宁县
	2
	/
	2
	

	遵义市 
	10
	10
	20
	7月15日-19日



	毕节市
	7
	5
	12
	

	安顺市 
	10
	10
	20
	

	黔南州
	9
	10
	19
	11月4日-8日



	黔东南州
	6
	10
	16
	

	铜仁市
	7
	10
	17
	

	小计
	90
	110
	200
	


注：1.该表中样品来源于动物养殖场(户)及生产环节中商品饲料、自配料及食槽料
            2.生产环节中样品可用《2019年全省饲料产品质量安全监测计划》中禽料代替

附件6

2019年养殖场（户）“瘦肉精”监测任务分配表

	市州
	抽检养殖场（户）数量
	合计

	
	猪
	牛
	羊
	

	贵阳市 
	10
	5
	3
	18

	遵义市 
	10
	15
	17
	42

	安顺市 
	10
	10
	10
	30

	黔南州
	10
	10
	10
	30

	黔东南州
	10
	10
	10
	30

	铜仁市
	10
	10
	10
	30

	毕节市
	10
	10
	10
	30

	六盘水市
	10
	10
	10
	30

	黔西南州
	10
	10
	10
	30

	贵安新区
	2
	2
	2
	6

	仁怀市
	3
	3
	3
	9

	威宁县
	5
	5
	5
	15

	小 计
	100
	100
	100
	300


注：每个养殖场(户)抽取活畜尿液样品3个。

附件7
饲料质量安全监督检验结果告知书

（受检企业名称）    ：
      根据2019年全省饲料质量安全监管工作方案要求，我单位作为承检机构对（受检企业名称）标称为（生产企业名称、产品）生产的   和   等产品进行了监督检验。检验结果综合判定见检验报告，检验报告共  份，编号分别为    、    、   。

      现将检验结果告知你们，请收到本告知书后尽快将回执传真或寄回我单位。快递公司的妥投单可作为收到告知书的凭证。
如对检验结果有异议，请收到本告知书后的5个自然日内向我单位提出书面意见。5个自然日内不提出的，则视为承认检验结果。提出异议时，请同时提交必要的技术材料。微生物指标不接受复检。

附件：饲料质量安全监督检验结果回执

承检机构：                  联系人：

地    址：                  邮  编：

电    话：                  传  真：

 （承检机构公章）

年   月       

饲料质量安全监督检验结果回执
（承检机构名称）    ：

你单位寄送我单位的《饲料质量安全监督检验结果告知书》已收到，我单位：

□  无异议 

□  我单位将于5日内提出书面异议

受检企业：                  联系人：

地    址：                  邮  编：

电    话：                  传  真：

负责人签字：

（受检企业公章）

年   月   日

附件8
饲料质量安全监管抽样操作规范

1.总体要求

1.1  采用随机方式进行抽样，抽取的样品应具有代表性，能真实反映被抽样本的总体水平。

1.2  应注意所抽产品的保质期，避免抽取在检测和异议期内可能超过保质期的样品。

1.3  抽样人员不得少于2名（其中至少1人有抽样经验），且必须受过相应培训。

1.4  抽样全过程应在抽样和被抽样单位人员双方见证下进行。

1.5  抽样文书应字迹工整、清楚，容易辨认，不得随意涂改。需要更改时，应符合记录更改要求。

2.抽样准备

2.1  技术准备。根据监管任务要求，制定抽样工作实施方案，包括抽样目的、抽样方法和抽样范围，提出抽样详细要求，建立抽样质量保证措施。

2.2  人员准备。根据抽样要求，指定符合条件的抽样人员，并对抽样人员进行培训，培训内容包括监管工作方案、抽样产品相关知识和标准、样品抽取方法和抽样量，以及抽样、封样、样品保存和运输过程中的注意事项。

2.3  物资准备

2.3.1  抽样工具。根据所抽样产品的性状和检测项目，准备相应的抽样器具，包括铲子（用于抽取固体样品）、取样器（用于抽取液体样品）、样品袋（瓶）、封样袋、胶带、一次性手套、取证工具、文件夹、纸笔文具等抽样工具。用于微生物检验的样品应准备无菌器具；用于对光敏感物质检验的样品应准备不透明容器；用于易氧化、易挥发物质检验的样品应准备相应的密闭容器。

2.3.2  记录文件。包括监管工作方案（或介绍信、任务书）、抽样人员有效身份证件、有关记录表或调查表、抽样表（单）和封条等。

3.样品抽取

3.1  在条件许可的情况下，抽样工作应在不受诸如潮湿空气、灰尘或煤烟等外来污染危害影响的地方进行。

3.2  抽样人员应主动向被抽样单位出示有关文件和有效身份证件。

3.3  抽样人员应意识到抽样过程可能涉及到的危害和危险。

3.4  抽样量要求

3.4.1  根据监管工作方案要求，抽样人员将抽取的样品等分为3份，分别装入样品袋（瓶）中封签。一份样品连同抽样表（单）交被抽样单位保存，并应告之保存条件及相关事宜；其余两份样品移交承检机构，一份用于样品检测，一份为备样（由承检机构留存，仅在异议处理时方可拆封）。

3.4.2  除特殊情况外，单份样品量原则上不少于500g/份（固体）或300mL/份（液体）。

3.5  在抽样开始之前，应确认被抽样产品的状态、数量及标签。

3.5.1  在生产环节抽样，应在企业自检合格的产品中抽取。

3.5.2  对于包装产品，在生产环节抽样，应检查产品包装的完整性，不得抽取损坏包装中的产品；在经营和使用环节抽样，应抽取未开封的产品。

3.5.3  在生产环节抽样，库存量低于5个包装规格的，不得抽样；在经营和使用环节抽样，不少于1个包装规格。

3.5.4  同一生产企业的同一批次产品只抽样一次，不能重复抽样。

3.6  抽样文书填写

3.6.1  抽样人员应尽量使用黑色签字笔或移动抽样终端现场规范填写抽样文书，包括抽样表（单）、抽样封条等，及时记录抽样有关信息，信息应完整、准确和清晰，并具备溯源性。

3.6.2  抽样表（单）、抽样封条须由2名抽样人员和被抽样单位人员签字，并加盖抽样承担单位和被抽样单位公章。

3.6.3  如使用移动抽样终端进行抽样信息的采集，打印的纸质抽样文书保存期限应不少于6年。

3.6.4  文书填写发生错误时，应在错误处划两横线，并于邻近处填写正确内容，并签名确认。

3.7封样

3.7.1  将抽取的样品全部密闭封装在能够保证样品成分不发生变化的容器中。检验易氧化物质的样品在样品袋（瓶）封口前应尽可能排出空气，并进行密封包装。

3.7.2  将样品袋（瓶）放进封样袋，贴上封条。

3.7.3  封样时确保封样严密，难以非破坏性打开。

3.8样品保存及运输

3.8.1  抽样后应尽快将样品送至实验室。

3.8.2  样品保存和运输过程中应保证样品包装完好无损，并要保证其从抽样时到实验室进行检验过程中品质不变。必要时可使用冷藏设备。

4.注意事项

4.1  抽样基数应为同一批次产品的数量。

4.2  所抽产品应混匀后再进行抽样。

4.3  抽样、样品保存和运输过程应避免交叉污染。

4.4  必要时，注意留存抽样过程的影像资料。

4.5  涉及微生物检验的样品抽样按《饲料微生物学检验抽样、贮存、运输和样品制备操作规范》执行。

附件9
饲料微生物学检验抽样、贮存、运输和样品

制备操作规范

1.抽样

1.1 抽样原则

1.1.1抽取的样品要反映被抽样本的总体水平。确保所抽取的样品对抽样的整个产品或批量具有代表性。抽样应注意样品的生产日期或批号，抽取的样品应在保质期内。

1.1.2抽样应符合无菌操作的要求。抽样过程应防止一切可能的外来污染。

1.1.3抽样应由受过相应培训并有饲料抽样经验的人员执行，且抽样人员应具备对微生物生物危害及防止交叉污染的常识。

1.2 抽样工具准备

抽样工具要达到无菌的要求。对抽样工具和一些试剂材料应提前准备，并灭菌。

1.2.1样品抽取工具：铲子、勺子、剪刀、镊子等双层锡箔纸或牛皮纸包裹灭菌，可抽用湿热灭菌，灭菌条件为121℃，30min。

1.2.2取样容器：使用无菌容器。

1.3 抽样数量

样品量原则上不少于500g/份（固体）或300mL/份（液体）。只抽取1份样品。

1.4 抽样步骤

1.4.1抽样前，抽样人员应用75%酒精对手进行消毒。

1.4.2使用灭菌工具和无菌的容器抽样。

1.4.3应对抽取的样品进行即时、准确的记录和标记，抽样人应清晰填写抽样单（包括抽样人、抽样地点、样品名称、来源、批号、数量、保存条件等信息）。

2.贮存和运输

2.1 样品贮存和运输过程应保证样品包装完好无损。抽取的样品封样后应及时送至实验室。

2.2 运送冷藏样品时应在包装容器内加冰袋，并保证样品运输途中不升温或不融化。

3.收样

3.1 记录收样日期、抽样的详细情况等信息（需标注样品的取样时间和到达实验室的时间）。

3.2 收样之后，要尽快对样品进行检测，最好在24h内。如果检验不能在上述要求的时限内开始，则需要将样品在适宜的条件下保存。

4.检验样品的制备和检测

4.1 为避免来自于环境和测试样品的污染，处理粉末状饲料样品时需要在无菌室内进行。

4.2 所有器具都要在包装并灭菌后使用，在使用前和使用期间要防止暴露引起污染。制样时每处理完一份样品后须更换一次性塑料手套。

4.3 在打开样品之前，要用棉签蘸70%或75%酒精（或其它等效的消毒剂）擦拭将要打开的包装区域，并待其蒸发后打开样品包装。

4.4 制备固体样品稀释液时，抽用无菌方法将固体样品直接称量稀释到相应容器中（稀释液参照相应的饲料微生物检测标准执行），然后彻底混匀。能完全溶解的产品使用拍击式均质器均质，不能完全溶解的样品使用震荡器进行剧烈震荡处理。每制完一份样品后，必须清洗一次与样品接触的用具，以防样品之间交叉污染。

4.5 制备液体样品稀释液时，用无菌移液管取25mL（或25g）完全混匀的样品到无菌均质袋中，加稀释液225mL配成体积比（或质量体积比）为1︰10的稀释液。按常规方法做进一步的稀释。

附件10

饲料中尼卡巴嗪的测定-高效液相色谱法

操作规程

1 范围
   本操作规程适用于配合饲料和浓缩饲料中尼卡巴嗪的测定。

2 仪器设备

2.1
高效液相色谱仪，配有紫外检测器。

2.2
色谱柱:C18反相柱（粒度5 μm，柱长250 mm，内径4.6 mm）。

2.3电动振荡器。

2.4 0.45 μm滤膜。

3 试剂和溶液

    以下所用的试剂和水，除特别注明者外均为分析纯试剂，水为符合GB/T 6682-1992中规定的三级水。

3.1 95%乙醇。

3.2 甲醇:色谱纯。

3.3 二甲基甲酰胺（DMF）。

3.4 尼卡巴嗪贮备液：准确称取100 mg尼卡巴嗪标准品，用DMF定容至100 mL（浓度为1 mg/mL）。

3.5 尼卡巴嗪工作液：移取1 mL尼卡巴嗪贮备液（5.4），用DMF定量至100 mL（浓度为10 μg/mL）。

3.6 流动相：80+20的甲醇水溶液。

4 试样制备

    选取有代表性的饲料样品，用四分法缩减至500g，粉碎至过0.45 mm孔径的分析筛，混匀，装入密闭容器。

5 分析步骤

5.1 试样溶液的制备

    准确称取试样10 g（精确至0.01 g）于具塞三角烧瓶中，加二甲基甲酰胺（DMF）50 mL，用电动振荡器振摇30 min， 用滤纸干过滤，弃取初滤液，收集滤液过0.45 μm滤膜，备用。

5.2 测定

5.2.1 高效液相色谱条件

5.2.1.1 色谱柱：C18反相柱（粒度5 μm，柱长250 mm，内径4.6 mm）。

5.2.1.2 流动相：甲醇+水（80+20）。

5.2.1.3 流速：1 mL/min，

5.2.1.4 温度：室温。

5.2.1.5 进样体积，20 μL。

5.2.1.6 检测器：紫外检测器，波长365 nm。

5.3.2 上机测定

    尼卡巴嗪标准溶液和试液分别注入液相色谱仪，记录色谱图，按外标法以峰面积进行计算。

5.4 结果的计算与表述

结果按（1）式计算 ：

[image: image2]··································（1）

式中：

 C——试样中尼卡巴嗪含量，单位为毫克每千克（mg/kg）；

 Cl——标准溶液中尼卡巴嗪含量，单位为微克每毫升（μg/mL）；

 P——试液峰面积响应值；

 P1——标准溶液峰面积响应值；

 V——试液定容体积，单位为毫升（mL）；

 m——试样质量，单位为克（g）；

 
[image: image1.wmf]f

——试液稀释倍数。

5.4.2 平行测定结果用算术平均值表示，保留三位有效数字。

6 允许差

    同一分析者对同一试样同时两次测定（或重复测定）所得结果：尼卡巴嗪含量在 10 mg/kg（包括10 mg/kg）以下的相对偏差不大于20%；在10 mg/kg以上的相对偏差不大于10%。
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