
附件2 
安徽省地方标准编制说明

	标准名称
	谷物类农产品中丙硫菌唑及其代谢物残留量的测定 液相色谱-串联质谱法

	任务来源
	2020-2-65

	负责起草单位
	安徽省农业科学院植物保护与农产品质量安全研究所

	单位地址
	安徽省合肥市农科南路40号

	参加起草单位
	农业农村部农产品质量安全风险评估实验室（合肥）、安徽省食品药品检验研究院、阜阳市农产品质量安全监测中心、宣城市种植业管理服务中心, 潜山市梅城镇农业技术推广站

	标准起草人

	序号
	姓名
	单位
	职务
	职称
	电话

	1
	孙明娜
	安徽省农业科学院植物保护与农产品质量安全研究所、农业部农产品质量安全风险评估实验室（合肥）
	
	副研究员
	0551-65160945

	2
	刘琴芳
	安徽省食品药品检验研究院
	主任
	高级工程师
	13856044967

	3
	范希芹
	阜阳市农产品质量安全监测中心
	办公室主任
	农艺师
	13515585329

	4
	方明
	宣城市种植业管理服务中心
	主任
	高级农艺师
	18956301986

	5
	黄为民
	潜山市梅城镇农业技术推广站
	站长
	高级农艺师
	13966404898

	6
	董旭
	安徽省农业科学院植物保护与农产品质量安全研究所、农业部农产品质量安全风险评估实验室（合肥）
	研究室

副主任
	副研究员
	0551-65160945

	7
	褚玥
	安徽省农业科学院植物保护与农产品质量安全研究所、农业部农产品质量安全风险评估实验室（合肥）
	
	助研
	0551-65160945

	8
	童舟
	安徽省农业科学院植物保护与农产品质量安全研究所、农业部农产品质量安全风险评估实验室（合肥）
	
	助研
	0551-65160945

	9
	王梅
	安徽省农业科学院植物保护与农产品质量安全研究所、农业部农产品质量安全风险评估实验室（合肥）
	
	研究员
	0551-65160945


	10
	段劲生
	安徽省农业科学院植物保护与农产品质量安全研究所、农业部农产品质量安全风险评估实验室（合肥）
	研究室主任
	研究员
	0551-65160945

	11
	高同春
	安徽省农业科学院植物保护与农产品质量安全研究所、农业部农产品质量安全风险评估实验室（合肥）
	
	研究员
	0551-65160945

	编制情况

	1、编制过程简介

	2020年9月，收到《安徽省质监局关于下达2020年第二批安徽省地方标准制修订计划的通知》【皖市监函〔2020〕341号】通知文件后，成立标准编制小组，成员分别来自安徽省农业科学院植物保护与农产品质量安全研究所、农业农村部农产品质量安全风险评估实验室（合肥）、安徽省食品药品检验研究院、阜阳市农产品质量安全监测中心、宣城市种植业管理服务中心, 潜山市梅城镇农业技术推广站等单位。
编制起草过程：
1.成立起草组。制订任务下达后，编制小组制定了规范的编制计划、方法步骤和具体分工。确定主要负责人，由安徽省农业科学院植物保护与农产品质量安全研究所,协同参与单位，明确起草组人员及相关职责。
2.方法研究。2020年4月通过检索系统查阅了丙硫菌唑在植物中的分析方法、前处理技术等相关技术资料，充分借鉴了国内外有关研究成果，经系统全面的整理，在对所有收集资料进行全面分析、比较的基础上，2020年12月通过检测方法试验研究，确定了谷物中丙硫菌唑和代谢物硫酮菌唑的检测技术。2021年3月按照GB/T1.1-2009《标准化工作导则 第1部分：标准的结构和编写规则》的要求和格式，起草组成员多次集中，进行了全面讨论、分析、修改和归纳后，形成标准修订草案。
3.方法验证。规范制订后，于2021年3月至4月间在合肥市农产品质量检验中心、安徽省化工产品质量监督检验站、安徽科博产品检测研究院有限公司进行了验证，相关技术参数均符合要求。
征求意见情况：
审查情况：
报批情况：

	2、制定标准的必要性和意义

	必要性：农产品是人们赖以生存和生活的必需品，农产品质量高低直接关系到人们身体健康和国民经济的持续发展，农产品安全是食品安全的前提和保障。近年来，我国市售农产品中农药超标情况频频出现，违禁、高剧毒农药残留仍有检出。农药残留问题不仅威胁着民众的健康，还严重阻碍了我国农产品的出口，造成巨额损失。因此，建立快速、可靠和灵敏的分析技术对农产品中残留的农药进行检测，明确农药的残留量，严格监控以保证其符合国际国内规定的残留限量标准，是当前保障农产品安全和避免贸易纠纷的有效手段。
丙硫菌唑 (prothioconazole) 是一种新型广谱三唑硫酮类杀菌剂，由拜耳公司开发，主要用于防治由子囊菌、担子菌以及半知菌引起的病害，其作用机理是抑制真菌中甾醇的前体---羊毛甾醇或2,4-亚甲基二氢羊毛甾醇14位上的脱甲基化作用，即脱甲基化抑制剂(DMIs)。丙硫菌唑具有毒性低，无致畸、致突变性，对胚胎无毒性，对人和环境安全等特点，具备很好的内吸活性，具有优异的保护、治疗和根除作用，并且持效期长、有广谱的杀菌活性。2004年上市以来，丙硫菌唑在谷类、豆类农产品中广泛应用，几乎对谷类所有病害，均有很好的防效。作为一类具有广阔应用前景的新型杀菌剂，在国际上丙硫菌唑已经成功登记在谷类、豆类作物上，在我国也掀起了登记热潮，于2019年正式登记在小麦（登记证号PD20190005，30%可分散油悬浮剂，防治小麦赤霉病）上，而在其他同类作物如水稻上的登记申请相关企业正在加快进行中。
通过对丙硫菌唑的苯环和三唑环标记研究发现，施药后丙硫菌唑在作物和土壤中主要代谢产物为脱硫丙硫菌唑（硫酮菌唑）。故而，我国最新颁布的国家标准GB 2763-2019《食品安全国家标准 食品中最大农药残留限量》，在规定了丙硫菌唑在农产品中的最大残留限量同时，也规定了丙硫菌唑残留物为“脱硫丙硫菌唑”；但由于是新型药剂，目前国标中制定的仅仅是临时限量，尚未推荐丙硫菌唑和脱硫丙硫菌唑的检测方法。目前我国已颁布的粮谷中农药的检测方法如GB/T20770-2008《粮谷中486种农药及相关化学品残留量的测定 液相色谱-串联质谱法》、GB/T 23200.9-2016《粮谷中475种农药及相关化学品残留量的测定 气相色谱-质谱法》等均不包含丙硫菌唑及其代谢物，该药剂在残留检测标准方法方面暂时属于空白。由于丙硫菌唑在我国多种谷物类作物上正面临着登记申请，而目前我国尚没有建立丙硫菌唑及其代谢物的分析方法标准。因此，建立丙硫菌唑及其代谢物在谷物类农产品中的残留检测方法标准非常必要和迫切。
意义：本标准的制定和实施将为谷物类农产品中丙硫菌唑及代谢物脱硫丙硫菌唑的测定提供标准方法依据和技术手段，有效满足检测部门的技术需求，为农产品农药残留监管和检测工作提供标准依据。同时，也有利于更好地维护农产品安全，提高农产品质量水平、保障人民身体健康。

	3、制定标准的原则和依据，与现行法律法规、标准的关系

	本规范按照GB/T 1.1-2009 《标准化工作导则 第1部分： 标准的结构和编写规则》的要求编写。编制遵循“先进性、实用性、统一性”的原则，尽可能与国家标准接轨，注重了标准的可操作性，确保本规程能在全省实施。
本标准严格执行、引用的强制性标准有：
GB 5491 粮食、油料检验 扦样、分样法
GB/T 6379.1 测量方法与结果的准确度（正确度与精密度）第1部分：总则与定义
GB/T 6379.2 测量方法与结果的准确度（正确度与精密度）第2部分：确定标准测量方法重复性与再现性的基本方法
GB/T 6682 分析实验室用水规格和试验方法
NY/T 789 农药残留分析样本的采样方法

	4、主要条款的说明，主要技术指标、参数、试验验证的论述

	主要条款：
本标准的章节由：范围、规范性引用文件、原理、试剂与材料、主要仪器和设备、分析步骤、结果计算、方法的准确度和精密度以及色谱参考图9部分组成。其中条款六测定体现出方法的具体操作和检测的详细内容，条款七和八重点说明本方法的计算和方法的精确度水平。该标准的各项标准均符合国家有关法律法规，体系中主要的条款所遵循的基本原则，符合公开、公平、公正和诚实信用，依法高效的原则。
主要技术指标、参数：
本项目通过添加回收试验，优化组合应用溶剂提取、分散固相萃取净化技术和超高效液相色谱串联质谱检测技术，检测谷物中中丙硫菌唑和硫酮菌唑，筛选出快速、准确、环保、经济的提取、净化方法，通过对提取试剂、吸附剂选择条件进行前处理优化、确定液相及质谱检测参数和检测条件。前处理方法中试样用乙腈溶液提取后，经分散固相萃取净化，用超高效液相色谱反相分离，三重四极杆质谱仪测定，外标法定量。
本标准方法在小麦、大米、玉米中， 0.02和1.0 mg/kg的不同添加浓度水平上，平均回收率分别如下，重现性和精密度均符合要求。
添加水平（mg/kg）
农药名称
平均回收率（%）
小麦
大米
玉米
0.02

丙硫菌唑
99.6

82.0

96.4

硫酮菌唑
105.0

102.3

109.0

1.0

丙硫菌唑
100.6

81.7

103.7

硫酮菌唑
90.4

83.8

96.4

试验论证：
方法成熟后于2021年3月至4月间在合肥市农产品质量检验中心、安徽省化工产品质量监督检验站、安徽科博产品检测研究院有限公司进行了验证。样品前处理方法均按照标准中内容操作：准确称取混合基质（小麦、大米、玉米质量比1:1:1）5.00 g（精确至0.01 g），分别置于50 mL离心管中，加入20 mL乙腈，振荡30 min，5000r/min离心5min，取上清液10 mL，氮吹近干，加入2 mL甲醇定容,加入100 mg无水硫酸镁和50 mg C18吸附剂，涡旋2 min，5000r/min离心5min，过0.22μm 有机微孔滤膜，供UPLC-MS\MS测定。经合肥市农产品质量检验中心验证，在 0.02和1.0 mg/kg添加浓度的混合基质（小麦、大米、玉米质量比1:1:1）中方法的平均回收率分别为83.1%、97.8%（丙硫菌唑）、100.0%、97.3%（硫酮菌唑）；经安徽省化工产品质量监督检验站验证，在 0.02和1.0 mg/kg添加浓度的混合基质（小麦、大米、玉米质量比1:1:1）中方法的平均回收率分别为81.8%、102.0%（丙硫菌唑）、95.4%、97.1%（硫酮菌唑）；经安徽科博产品检测研究院有限公司验证，在 0.02和1.0 mg/kg添加浓度的混合基质（小麦、大米、玉米质量比1:1:1）中方法的平均回收率分别为90.1%、90.2%（丙硫菌唑）、102.2%、88.4%（硫酮菌唑）。
通过以上过程，最终建立谷物（小麦、大米、玉米等）中丙硫菌唑和代谢物硫酮菌唑的测定的标准方法，为制定丙硫菌唑限量标准提供技术支撑，从而满足日益增长的农产品质量安全监测需求，促进农产品安全生产与消费。

	5、标准中如果涉及专利，应有明确的知识产权说明

	无

	6、采用国际标准或国外先进标准的，说明采标程度，以及国内外同类标准水平的对比情况

	  无

	7、重大分歧意见的处理经过和依据

	无

	8、作为推荐性标准或者强制性标准的建议及其理由

	鉴于目前国内外尚无关于《谷物类农产品中丙硫菌唑及其代谢物残留量的测定 液相色谱-串联质谱法》的国家标准或行业标准，根据《标准化实施条例》，建议将《谷物类农产品中丙硫菌唑及其代谢物残留量的测定 液相色谱-串联质谱法》作为安徽省地方推荐性标准在全省农产品质量安全监测系统实施。

	9、 贯彻标准的要求和措施建议（包括组织措施、技术措施、过渡办法、实施日期等）

	1、 印发至地市的农业技术检测部门；
2、结合项目实施，通过举办检验检测培训班，在检验部门开展技术培训，通过学术研讨，技术交流，检测能力验证等多种形式，扩大宣传。
3、建议使用日期为2022年-2029年。

	10、废止现行相关标准的建议

	无


	11、其它应予说明的事项

	  无


