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本标准按照 GB/T 1.1-2009给出的规则起草。

本标准由中华人民共和国农业农村部农药管理司提出并归口。

本标准起草单位:农业农村部农药检定所    

本标准主要起草人：

畜禽中农药残留试验准则

范围

本标准规定了畜禽中农药残留试验的基本原则、方法和要求。

本标准用于确定农药在畜禽的肉、奶、蛋和可食肉类副产品中的残留水平，为制定最大残留限量标准和膳食风险评估提供依据。
规范性引用文件

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅所注日期的版本适用于本文件。凡是不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。
GB 2763  食品安全国家标准 食品中农药最大残留限量

NY/T 788  农作物中农药残留试验准则

农业部公告第2308号  食品中农药残留风险评估指南 食品中农药最大残留限量制定指南

术语和定义
GB 2763、NY/T 788界定的以及下列术语和定义适用于本文件。

基准给药剂量 basic dose 

禽畜通过饲料摄入农药的理论最高浓度，根据畜禽日摄入量、每类饲料在日摄入量中的百分比及饲料作物或作物饲用部位的残留量等信息估算的理论剂量（mg/kg bw），是畜禽残留试验中的最低给药剂量。

基本要求
试验背景资料
包括供试农药有效成分的名称、CAS号及理化性质、登记作物及防治对象，已有的植物代谢、畜禽代谢、农作物中农药残留，以及毒理和环境资料等。
试验设计原则
分别开展畜类和禽类动物的农药残留试验，家畜一般选择反刍动物。如果已开展农药在猪体内的代谢试验，且猪的代谢途径和反刍动物不同，应开展猪的残留试验。
。
基准给药剂量下，最后一次给药后，肉、奶、蛋和可食肉类副产品中检测出可定量的残留物，还需要进行残留清除试验，以确定残留量降到定量限（0.01 mg/kg） 以下的时间。
下列两种情况，不需要开展禽畜残留试验：（1）农作物农药残留试验结果表明，饲料或作物饲用部位中残留物浓度低于定量限（一般为0.01 mg/kg），且代谢试验中畜禽体内不存在显著生物富集趋势；（2）在10倍基准给药剂量的畜禽代谢试验中，可食用畜禽产品中的残留量低于定量限。
试验方法
供试物质
当农药母体是饲料中的主要残留物，且农药的畜禽代谢和植物代谢相似时，仅用母体化合物进行畜禽残留试验。

当农药在植物代谢试验中的一种代谢物作为饲料中主要残留物时，只用此代谢物进行畜禽残留试验。

如果需要开展2个以上（含2个）化合物的试验，应分别开展。
供试动物选择

反刍动物选择泌乳量稳定的奶牛，禽类选择产蛋量稳定的母鸡。

记录每个家畜在适应期和给药阶段的年龄、体重、每日饲料消耗量、产奶量或产蛋量、健康状况、反常行为以及对家畜不寻常的处置方式。

试验动物数量

对于家畜饲喂试验，对照组应设1只家畜，设3—4个给药剂量组，每个给药剂量组至少3只家畜。

对于禽类饲喂试验，对照组应设3只家禽，设3—4个给药剂量组，每个给药剂量组至少9只家禽。

对于具有生物富集性的供试物质，反刍动物饲喂试验的最高给药剂量组至少设6只家畜，禽类饲喂试验的最高给药剂量组至少设18只家禽。

如果需要进行消除试验，应根据试验要求增加试验动物数量。
采用营养均衡的饲料饲喂畜禽，并记录饲料的配方。
给药方式

一般采用胶囊给药方式，以保证在整个试验期间一致的暴露量。

如果采用混入饲料的给药方式，供试物质应与饲料充分混匀，并应定期检测饲料中供试物质的含量，以确保整个研究期间供试物质在饲料中的稳定性。 

给药剂量

畜禽残留试验通常包含三个不同的给药水平：基准给药剂量（1×）、3倍基准给药剂量（3×）和10倍基准给药剂量（10×）。

一般认为饲料可分为4类：草料、谷粒和作物种子、根和块茎以及植物副产品。假定畜禽只取食每类饲料中的1种作物，则根据畜禽的日粮摄入量、体重、每类饲料残留中值最高的作物和每类饲料在日粮中的百分比估算基准给药剂量（1×），以mg/kg bw表示。

供试物质在饲料中（以干重计算）的残留水平以 mg/kg表示。

研究持续时间

畜禽适应环境后至少连续给药28天，直到奶和蛋中的残留水平达到坪值后停止给药。

残留清除试验

最高剂量组畜禽停止给药后至少取4个合适的时间点（停止给药的零点和其他3个点）。

每个时间点至少宰杀1只家畜和3只禽类，并通过这些时间点计算出肉、脂肪、奶和蛋中残留物的清除半衰期。

奶和蛋样品采集

给药前，采集所有畜禽的奶或蛋作为对照样品进行测定。

给药后，每周至少采集2次奶和蛋样品（间隔3天—4天），先采集对照组，再采集给药组。

奶样品上午和下午各采集1次，并合并为一个样品进行分析。来自不同家畜的奶样品不能合并。蛋样品每天采集1次，并去除粘在蛋上的排泄物。

给药当天进行采样时，应在给药之前采样。

肉及组织样品采集

家畜在最后一次给药后8小时~24小时屠宰，家禽在最后一次给药后6小时内屠宰，清除试验除外。

根据附录A的要求，对反刍动物、鸡和猪的肉及组织进行采样。确保样品在采集过程中没有被血、尿、粪便、皮毛和其他体液污染。

样品制备

根据附录 A中表A.1—表A.3对采集的样品进行制备。

样品的储藏

储藏条件

样品采集后，应尽快在-20℃或以下储藏。样品在冷冻前不得匀浆，解冻后立即检测。

储藏稳定性试验

如果在采样后30天之内完成样品检测，不需要储藏稳定性试验，但要证明分析过程中待测物未发生明显的降解。

对于30天内没有完成检测的样品，应开展储藏稳定性试验，以证明残留水平没有发生改变。

样品分析

检测方法

检测方法应能够对确定的待测残留物进行定量检测。优先选择已发布施行的农药残留检测方法标准。

参考 NY/T 788，应对检测方法进行准确度、精密度、定量限等指标的确证。

样品检测

奶和蛋

在给药当天分析每一组样品，之后每次采样都要分析，直到残留水平量达到坪值。

当残留量水平达到坪值后，蛋和奶每周分析1次（如选择第14天、第21天、第28天）。

每次取样都要对各剂量组的3个奶和蛋样品进行分析。在高剂量组没有检测到可定量的残留物时，不需检测低剂量组样品。

肉及可食用组织

各给药剂量组取3个独立样本进行分析。样品从高剂量组开始分析，当在高剂量组的样品中没有检测到可定量残留物时，不需要检测低剂量组的样品。
试验记录
动物试验记录应包括供试动物相关信息，供试农药与有效成分信息，供试化合物的配制，使用和处理记录，给药记录，样品采集和储藏记录，试验计划修订和偏离，观察、解释和交流记录等。
实验室分析记录应包括样品的接收、储存和处理记录，标准物质的接收、标识、储存、使用和处理记录，标准溶液的配制、标识和保管记录，检测方法信息，样品检测记录、仪器使用记录、结果分析与计算的原始记录等。
记录应符合农业部公告第2570号《农药登记试验质量管理规范》第五章、第七章和第九章规定。
试验报告
试验报告应符合农业部公告第2570号《农药登记试验质量管理规范》第十章规定，试验报告要求参见附录B, 农药残留检测方法报告要求参见附录C。

（规范性附录）
畜禽的样品采集方法

反刍动物的肉，奶及组织的采样及制备方法
	样品类别
	采集部位
	样品制备
	实验室样品重量

	肉
	近似大小的腰部、腰侧面的肌肉或者后腿肌肉
	初步切碎后，绞碎，混匀
	0.5 kg

	脂肪
	近似大小的皮下、隔膜、肾周脂肪
	初步切碎后，绞碎，混匀
	0.5 kg

	肝脏
	整个器官或者其中具有代表性的一叶肝脏
	初步切碎后，绞碎，混匀
	0.4 kg

	肾脏
	双肾
	初步切碎后，绞碎，混匀
	0.2 kg

	奶
	每只家畜的奶样品
	
	0.5 L


注：1.对脂溶性化合物，来自于反刍动物皮下、隔膜、肾周的脂肪样品需单独分析，不能混合分析；
2.对脂溶性化合物，使用物理方法将脂肪从奶中分离，在残留水平达到坪值和给药结束后进行检测；
3.在试验过程中，应在冷冻储存前分装牛奶样品，每个分装样品的大小要满足一次分析的需要。
家禽的肉，蛋及组织的采样及制备方法
	样品类别
	采集部位
	样品制备
	实验室样品重量

	肉
	近似大小胸部和腿部肌肉
	初步切碎后，绞碎，混匀
	0.5 kg

	皮和脂肪
	至少3只家禽的皮和腹部脂肪
	将皮和脂肪剁碎
	0.05 kg

	肝脏
	整个器官
	将肝剁碎
	0.05 kg

	蛋
	全蛋
	清洁蛋壳，将3只家禽的蛋去壳后合并蛋清和蛋黄
	3个


注：1.每剂量组需要3个样品。
2.分析时，加入溶剂把鸡蛋样品混匀；
猪的肉及组织的采样及制备方法
	样品类别
	采集部位
	样品制备
	实验室样品重量

	肉
	近似大小的腰部、腰侧面的肌肉或者后腿肌肉
	初步切碎后，绞碎，混匀
	0.5 kg

	脂肪
	近似大小的皮下、隔膜、肾周脂肪
	初步切碎后，绞碎，混匀
	0.5 kg

	肝脏
	整个器官或者其中具有代表性的一叶肝脏
	初步切碎后，绞碎，混匀
	0.4 kg

	肾脏
	双肾
	初步切碎后，绞碎，混匀
	0.2 kg

	皮
	近似大小的背部、腹部、侧面的皮
	初步切碎后，绞碎，混匀
	0.5 kg


附录B

（资料性附录）
畜禽中农药残留试验报告要求
B.1  试验声明
B.2  摘要
B.3  试验题目与目的
B.4  准则和参考文献
B.5  遵从的GLP

B.6  试验机构与委托方信息
B.7  机构负责人、项目负责人、相关试验人员及质量保证人员信息
B.8  供试品、标准物质和溶媒
B.8.1  供试品基本信息
B.8.2  标准物质信息
B.8.3  溶媒信息（若有）
B.9  试验日程
B.10  材料与方法
B.10.1  主要仪器设备与试剂
B.10.2  定量分析条件
B.10.3  试验动物
B.10.4  试验方法
B.10.4.1 供试品的制备
B.10.4.2 试验设计
B.10.4.2.1 给药剂量的设计
B.10.4.2.2 给药方式与次数
B.10.4.2.3 屠宰方案
B.10.4.2.4 样品采集及储存
B.10.5  样品前处理 

B.10.6  样品的分析
B.11  试验结果
B.11.1  畜禽中残留试验结果
B.11.2  消解试验结果（若有）
B.12  结论
B.12.1  试验结果分析
B.12.2  农药残留在饲喂过程中能否转移到蛋，奶和其它可食用产品中
B.13  资料存档
B.14  附件
B.14.1  试验结果汇总表
B.14.1.1 畜禽中残留试验结果列表
B.14.1.2 清除试验结果列表（若有）
B.14.2  所有检测样品的原始谱图
附  录  C

(资料性附录)

农药残留检测方法报告要求
C.1  方法原理
C.2  试剂与材料
C.2.1  试剂
C.2.2  标准品
C.2.3  溶液配制
C.2.4  材料
C.3  仪器设备及型号
C.4  检测步骤
C.4.1  提取
C.4.2  仪器测定
C.4.3  结果计算
C.5  检测方法确证
C.5.1  添加回收试验
C.5.1.1  正确度
C.5.1.2  精密度
C.5.2  定量限
C.5.3  标准曲线
C.6  检测方法有效性评价
C.7  谱图
提供检测方法有效性评价所有原始谱图
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