食品医药品安全厅公告 第2014-11号

《食品的标准及规格》部分条款修改告示（案）行政预告

2014年1月16日
食品医药品安全厅

食品医药品安全厅公告 第2014-11号

关于部分修改《食品的标准及规格》（食品医药品安全厅公告 第2013-261号，2013.12.31），为了听取国民意见，现根据《行政步骤法》第四十六条之规定，将其宗旨、修改理由及其内容告示如下。

2014年1月16日

食品医药品安全厅厅长

《食品的标准及规格》部分修改告示（案）行政预告

1、 修改理由

明确规定漆树的原料使用标准，以防止在相关产品的生产及开发中发生混乱；修改巧克力类的保存及流通标准，以反映流通过程的现况

制定国内外使用的农药和动物用医药品的残留允许标准及相关试验方法，以加强食品中残留物的安全管理；修改水产品的采样及操作方法和重金属、二氧化苯的试验方法，以提高试验检查的可靠性

另外，追加基因重组食品的新承认品种，以及根据咖啡因标示标准的修改追加相关试验方法，以制定食品标示管理的科学依据；根据对病人营养餐新增营养素标准及规格，制定相关试验方法，以加强食品安全管理

2、 主要内容

A. 漆树使用标准的明确规定[方案 第二，2，1），（17）及[附表2]]

1） 对漆树水提炼物形式的定义不明确，因此就目前以茶包形式制造的产品能否使用等问题发生了争论

2） 明确规定现行的漆树原料使用标准，以防止在漆树产品的生产及开发中发生混乱，防止因盲目使用漆树作为食品原料而导致的危害

B. 巧克力类的保存及流通标准的修改[方案 第二，6，8）]

 1） 考虑到巧克力类在高温下其保存性降低的情况

 2） 修改流通标准及保质期的计算起点，以便在确保冷冻巧克力类的安全性以及确保没有对伪造保质期担忧的情况下，制造商能够进行解冻并流通

C. 病人营养餐中氟标准的新增[方案 第五，19，19-5，5）]

 1） 长期需要管喂食（tube feeding）的病人只依靠病人营养餐摄取营养，因此，可能会摄取不到足量的氟

 2） 新增用于提高病人营养餐营养程度的氟标准

D. 采样及操作方法的修改[方案 第九，6，（2）， eq \o\ac(○,4)] 

1） 对水产品进行精确检查时能够维持样本原有的水分，需要对样本进行前处理

2） 使其将样本从水中捞出或用水洗过后，能够除去任意的水进行试验

3） 确保试验检查的可靠性

E. 食品中农药残留允许标准的新增[[附表4]中（345） 吡唑醚菌酯、（352） 甲氧虫酰肼]

 1） 需要新增对进口食品中的残留农药安全管理标准

 2） 新增吡唑醚菌酯和甲氧虫酰肼的残留允许标准

 3） 通过修改（合理化）农药残留允许标准，为国民提供安全的食品

F. 人参的农药残留允许标准的修改[[附表5]中（24） 丁硫克百威、（66） 卡巴呋喃]

 1） 需要根据残留物的定义统和农药的标准

 2） 修改丁硫克百威和卡巴呋喃的残留允许标准

 3） 通过修改（合理化）农药残留允许标准，为国民提供安全的食品

G. 食品中动物用医药品残留允许标准的新增[[附表7]中（125） 安乃近、（126） 氯氰菊酯、（127） 哌嗪、（128） 丁胺卡那霉素、（129） 诺孕美特、（130） 利福昔明]

 1） 对已被登记为畜产品的动物用医药品但没有制定残留允许标准的物质，需要新增残留允许标准

 2） 新增安乃近、氯氰菊酯、哌嗪、丁胺卡那霉素、诺孕美特、利福昔明的残留允许标准

 3） 通过修改（合理化）动物用医药品残留允许标准，为国民提供安全的食品

H. 一般试验方法的修改

 1） 氟试验方法的新增[方案 第九，1，1.2，1.2.1，1.2.1.13]

随着新增病人营养餐中氟的标准，新增试验方法
 2） 重金属试验方法的修改[方案 第九，7，7.1]

修改干扰分析的物质的去除方法，以确保试验方法的可靠性
 3） 二氧化苯试验方法的修改[方案 第九，7，7.3]

反映出WHO于1998年制定的二氧化苯同系物的毒性当量因子是依据最新毒性资料而修改的事项
4） 漆酚试验方法的修改[方案 第九，7，7.6]

制定利用已被普遍使用的漆酚标准品的定量试验方法
5） 新承认的基因重组食品试验方法的新增[方案 第九，8.1.5～8.1.6及8.1.11～8.1.14]

a） 新增新承认的基因重组食品A5547-127、MON87701、CV127、MON87769、MON87705（以上5种豆）、Event 3272、MON87460、5307（以上3种玉米）、T304-40*GHB119（以上1种棉花）的定性试验方法
b） 新增新承认的基因重组食品DP356043-5、DP305423-1、A5547-127、MON87701、CV127（以上5种豆）、NK603、TC1507、MON863、DAS59122-7、MON88017、MIR604、MIR162、DP098140-6、Event 3272、MON87460（以上10种玉米）的定量试验方法

6） 咖啡因试验方法的新增[方案 第九，8，8.4，8.4.1]

根据现行《食品等的标示标准》对咖啡因含量在0.15mg/mL以上的饮料强制性规定标示其总咖啡因含量，新增咖啡因定量试验方法

3、 提出意见

对于《食品的标准及规格》部分条款的修改告示方案有意见的团体或个人，请在2014年3月16日之前，将记入以下内容的意见书提出到食品医药品安全厅厅长（邮编：363-700，地址：忠清北道清原郡五松邑五松生命2路187（连堤里643号）五松保健医疗行政城 食品医药品安全厅，参照：食品标准课，电话：043-719-2417，传真：043-719-2400）。

1． 对预告事项各项目的意见（赞成(反对以及理由）

2． 姓名（或团体名和代表人姓名）、地址以及电话

3． 其他参考事项

食品医药品安全厅公告 第2014-11号

如下修改《食品卫生法》第七条第一项之《食品的标准及规格》（食品医药品安全厅公告 第2013-261号，2013.12.31），并予以告示。

2014年3月  日

食品医药品安全厅厅长

《食品的标准及规格》部分条款修改告示（案）行政预告

如下修改《食品的标准及规格》的部分条款内容。

如下修改第二，2，1），（17）项。

（17） 漆树的使用标准

 eq \o\ac(○,1) 漆树只能作为烹制漆树皮炖鸡或漆树皮炖鸭的产品原料，以如下形式使用。

 eq \o\ac(○,a) 水提炼物

 eq \o\ac(○,b) 水提炼物制造用茶包（Tea bag）

 eq \o\ac(○,2) 另外，利用白蜡地层孔菌（长寿菇，Fomitella fraxinea）去除漆酚成分的漆树水提炼物，限于酱类、发酵醋、米酒、药酒、清酒、果酒，只能用于发酵前的工序，且用量如下。
 eq \o\ac(○,a) 酱类及发酵醋：以用于制造提炼物的漆树重量为基准，最终产品重量的10.0%以下

 eq \o\ac(○,b) 米酒、药酒、清酒及果酒：以提炼物制造中使用的漆树重量为基准，最终产品重量的2.0%以下

 eq \o\ac(○,3) 此时，使用了漆树的产品不得被检出漆酚（urushiol）成分。

如下修改第二，5，8）中的（2）项。

（2） 黄曲霉毒素M1
	对 象 食 品
	标  准

	配制奶类（配制奶粉、配制牛奶、成长期用配制奶粉、成长期用配制牛奶、其他配制奶粉、其他配制牛奶）、特殊用途食品（婴儿用配餐、成长期用配餐、婴幼儿用谷类配餐、其他婴幼儿餐、婴幼儿用特殊配制食品）中含乳成分的产品
	0.025μg/kg以下

[粉末状产品时，按照稀释后摄取的形式（制造商提示的摄取方法）适用标准]


如下修改第二，6，8）项和16）项。

8） 不得将冷冻产品解冻后以常温或冷藏产品进行流通，也不得将常温或冷藏产品冷冻后以冷冻产品进行流通。但是，将冷冻鱼贝类以当场、当日销售为目的进行冷藏的情况除外，此时不得再次冷冻。另外，对冷冻产品，即面包类、糕类、巧克力类及鱼酱类，制造商另行标示其冷冻包装完了日期、解冻日期以及解冻后流通时的保质期（作为冷冻产时的保质期内）另行标示后解冻的情况除外。
16） 保质期的计算起点为包装完成（但是，包装后经过制造工序的产品以最终工序结束）的时间点；胶囊产品为填充、成型完成的时间点；礼盒等包装内混合着保质期各不相同的产品时，以最先到期的产品的保质期作为礼盒产品的保质期。但是，散卖产品应以原料产品的包装时间点作为保质期计算起点；只进行简单加工处理而原料产品储藏性不变的产品以原料产品的包装时间点作为保质期计算起点。另外，解冻后出厂的冷冻产品，即面包类、糕类、巧克力类及鱼酱类以解冻时间点作为自解冻日起在流通条件下的保质期计算起点。

如下新增第五，19，19-5，5），（9）项。

5） 规格

	项目       类型
	病人营养餐
	糖尿病人食品

	（1）～（8）
	（省略）
	（省略）

	（9） 氟
	须在0.2mg/100kcal以下
	-

	（10）～（13）
	（省略）
	（省略）


在第五，19，19-5，5）项中，将（9）～（12）项分别改为（10）～（13）项。

如下修改第八，6，（2）中的 eq \o\ac(○,4)项。

 eq \o\ac(○,4) 进行精确检查时，从采样的样本整体中只取可食用的部位进行均质化后，将其中的一定量作为一个试验样本。但是，鱼类时去掉鱼头鱼尾、内脏、鱼骨鱼鳞，将包括鱼皮的鱼肉部位作为试验样本。此时，如将样本从水中捞出或用水洗过，则放在标准体（20mesh或等同品）上除水后进行均质化。

如下修改第九，1，1.2，1.2.1，1.2.1.13项。

1.2.1.13 氟

a. 离子选择电极法

1） 试验方法适用范围

适用于病人营养餐。

2） 设备

a） 氟离子选择电极

b） 温度测定仪

c） 电位差计

d） 搅拌器及搅拌磁棒

e） 聚乙烯（Polyethylene）定量瓶及容器

3） 试剂及试液

a） 总离子强度调节缓冲溶液（Total Ionic Strength Adjustment Buffer，TISAB）

将57mL冰醋酸、58g氯化钠和4g （1,2-cyclohexylenedinitrilo）tetraacetic acid（1,2-环己二胺四乙酸）溶于500mL蒸馏水，用5N NaOH将pH值调至5.25±0.25后，定量配制成1L。可以使用市面上销售的总离子强度调节缓冲溶液（TISAB Ⅱ或等同品）。

b） 氟标准溶液

（1） 氟标准品：作为标准品使用氟化钠（NaF）。

（2） 氟标准原液：将氟化钠在105～110℃下加热4个小时后在干燥器内放凉，取221.0mg溶于蒸馏水配制成100mL，将此溶液作为标准原液，或使用市面上销售的标准原液。

（3） 氟标准溶液：用蒸馏水稀释标准原液至10mg/L，使用时再稀释至检量线的最终浓度达到0.05～1.0mg/L，必要时可以稀释成不同的浓度。

4） 试验溶液的调制

取5mL样本到50mL的聚乙烯定量瓶中，添加适量的蒸馏水充分混合后，加入25mL总离子强度调节缓冲溶液，再加入蒸馏水至刻度线精确定量后作为试验溶液。

5） 试验操作

a） 仪器测定条件
（1） 氟离子测定

将试验溶液移到聚乙烯容器，用搅拌磁棒充分搅拌后，按一定的速度继续搅拌的同时，待离子选择电极和温度测定仪的测定值稳定时，测定不同氟离子浓度下的电位值（mV）。在常温下测定时温度偏差须在±1℃以内。每次测定前用水冲洗电极表面并除去水分。

b） 作检量线

将标准溶液与试验溶液进行反应后，测定不同浓度下的电位值（mV），用氟浓度的常用对数（log）值作检量线，测定偏移度和y截距。

6） 计算方法


样本中氟含量的计算公式如下。

氟（mg/100mL） = S  *        a        *  100

                         采样量（mL）     1,000


S：试验溶液中氟浓度（μg/mL） = 10 [（电位值 – y截距） / 偏移度]

a：试验溶液的全部量（50mL）

在第九，5.3.50，6），（5）项中，将“230nm”改为“360nm”。

在第九，5，5.3，5.3.70，4），f）项中，将“其他试剂：特级或等同品”改为“氢氧化铵：30%，特级”；如下新增g）项。
g） 其他试剂：特级或等同品

在第九，5，5.3，5.3.70，5），a），（1）项中，将“草酸铵”改为“氢氧化铵”；在（2），b）项中，将“草酸铵”改为“氢氧化铵”。

在第九，5，5.3项中，如下新增5.3.105～5.3.110项。
5.3.105 安乃近（Sulpyrine/Dipyrone/Metamizole）
1） 试验方法适用范围


适用于畜产品等。

2） 分析原理

取试料，添加内部标准物质4-二甲基氨基安替比林（4-dimethylamino antipyrine，DAP），用乙腈提取试料中安乃近的主代谢体4-甲基氨基安替比林（4-methylamino antipyrine，MAP）后，用己烷去除脂肪，再用液相色谱仪、质量分析仪、质量分析仪进行
分析。

3） 设备

液相色谱仪、质量分析仪、质量分析仪
4） 试剂及试液

a） 溶剂：液相色谱仪用或等同品

b） 水：三次蒸馏水或等同品

c） 标准原液：精确称取4-甲基氨基安替比林（4-methylamino antipyrine，MAP）标准品，溶于甲醇配制成100μg/mL。

d） 内部标准原液：精确称取4-二甲基氨基安替比林（4-dimethylamino antipyrine，DAP）标准品，溶于甲醇配制成100μg/mL。

e） 标准溶液：将标准原液和内部标准原液用乙腈稀释后使用。

f） 其他试剂：特级或等同品

5） 试验溶液的调制

a） 乳

取5mL已均质化的样本，加入500μL（浓度：1μg/mL）内部标准物质和8mL乙腈进行5分钟均质化，再加入5g硫酸钠（Na2SO4）进行5分钟均质化后，在4℃、3,500rpm下进行15分钟离心分离，将上层液收集到排氮气用管中。再往试料中加入7mL乙腈进行5分钟均质化，在4℃、3,500rpm下进行15分钟离心分离，将上层液加到之前的上层液后，添加15mL己烷进行5分钟均质化。在4℃、3,500rpm下进行15分钟离心分离，将下层液在40℃氮气下进行干固。再将此用2.5mL乙腈重新溶解进行1分钟均质化后，在4℃、12,000rpm下进行10分钟离心分离。将离心分离后的试料溶液用0.45μm薄膜过滤器过滤后作为试验溶液。
b） 乳以外的食品

取5g已均质化的样本，加入500μL（浓度：1μg/mL）内部标准物质和8mL乙腈进行5分钟均质化，在4℃、3,500rpm下进行15分钟离心分离，将上层液收集到排氮气用管中。再往试料中加入7mL乙腈振荡30秒钟后进行5分钟均质化，在4℃、3,500rpm下进行15分钟离心分离，将上层液加到之前的上层液后，添加15mL己烷进行5分钟均质化。在4℃、3,500rpm下进行15分钟离心分离去掉己烷层，将下层液在40℃氮气下进行干固。再将此用2.5mL乙腈重新溶解进行1分钟均质化后，在4℃、12,000rpm下进行10分钟离心分离。将离心分离后的试料溶液用0.45μm薄膜过滤器过滤后作为试验溶液。

6） 试验操作

a） 液相色谱仪测定条件

 （1） 色谱柱：HILIC（2.1mm * 100mm，5μm）或等同品
（2） 移动相

 （a） 移动相A：含0.1%甲酸的水

 （b） 移动相B：含0.1%甲酸的乙腈

	Min
	A（%）
	B（%）

	0
	5
	95

	12
	50
	50

	13
	5
	95

	20
	5
	95


（3） 流速：0.2mL/min

（4） 注入量：10μL

（5） 色谱柱温度：20℃
b） 质量分析仪条件

 （1） Ionization（电离方式）：ESI（positive）

 （2） Capillary temperature（毛细管温度）：350℃
 （3） Capillary voltage（毛细管电压）：5,500V

 （4） Collision gas（碰撞气）：Ar（氩气）

 （5） Collision energy（碰撞能）

	Compound

（化合物）
	Precursor Ion

（前体离子）

（m/z）
	Fragment Ion

（碎片离子）

（m/z）
	Collision

energy（eV）

	4-methylamino

antipyrine（MAP）

（4-甲基氨基安替比林）
	218.0
	56.1、96.8
	23、19

	4-dimethylamino

antipyrine（DAP，IS）

（4-二甲基氨基安替比林）
	232.0
	58.2、97.0
	47、51


c） 标准品色谱

[image: image1.emf]
图 MAP（9.5分钟）、DAP（IS，9.3分钟）标准品的色谱

d） 定量限界值

0.005mg/kg

7） 定量试验

将试验溶液和标准溶液分别注入到质量分析仪。通过分别得到的色谱中比较保留时间，算出4-methylamino antipyrine（MAP）色谱峰面积比对内部标准物质4-dimethylamino antipyrine（DAP）色谱峰面积比的值，作检量线，算出试验溶液中MAP的含量。

5.3.106 氯氰菊酯（Cypermethrin）
1） 试验方法适用范围


适用于畜产品（除蛋）等。

2） 分析原理

用乙腈和硫酸镁提取试料中的氯氰菊酯，再用矽酸镁（Florisil）固相萃取柱精炼后，用气相色谱仪、电子捕获检测器进行分析。

3） 设备

气相色谱仪、电子捕获检测器

4） 试剂及试液

a） 溶剂：气相色谱仪用或等同品

b） 水：三次蒸馏水或等同品

c） 标准原液：精确称取氯氰菊酯标准品，溶于丙酮配制成100μg/mL。

d） 标准溶液：将标准原液用丙酮稀释后使用。

e） 固相萃取柱（SPE）：矽酸镁固相萃取柱（6mL，500mg）或等同品

f） 其他试剂：特级或等同品

5） 试验溶液的调制

a） 提取

取5g已均质化的样本，加入20mL乙腈和2g硫酸镁进行10分钟均质化，在4,500rpm下进行10分钟离心分离，取上层液。再加入10mL乙腈重复上述操作，将上层液加到之前的上层液后减压浓缩，再用5mL己烷重新溶解后作为提取液。

b） 精炼

给事先用5mL己烷活性化的矽酸镁固相萃取柱吸入提取液，用10mL己烷洗涤，再用10mL含60%二氯甲烷的己烷溶出。将溶出液减压浓缩后，用2mL丙酮重新溶解，再用薄膜过滤器过滤后作为试验溶液。

6） 试验操作

a） 气相色谱仪、电子捕获检测器的测定条件

 （1） 色谱柱：HP-5（30m * 250μm * 0.25μm）或等同品

（2） 载气及流量：N2（氮气），1mL/min

（3） Make-up flow（补充量）：60mL/min，N2
（3） 烘箱温度：200℃（1min）→5℃/min→290℃（2min）

（4） 注入部：split mode（分离模式）（10:1），250℃，1μL

（5） 检出部：280℃
b） 标准品色谱

[image: image2.emf]
图 氯氰菊酯（16.3、16.5、16.7分钟）标准品的色谱

c） 定量限界值

（1） 乳：0.1mg/kg

（2） 乳以外的食品：0.05mg/kg（牛肉）

7） 定量试验

将标准溶液和试验溶液分别注入到气相色谱仪。比较色谱峰保留时间，用氯氰菊酯的色谱峰面积作检量线，算出试验溶液中氯氰菊酯的含量。

8） 定性试验

 a） 气相色谱仪测定条件

（1） 色谱柱：BR-5MS（30m * 0.25mm * 0.25μm）或等同品
（2） 载气及流量：He（氦气），0.8mL/min

（3） 烘箱温度：在70℃下维持3分钟，以20℃/min的比率将温度上升到180℃，再以5℃/min的比率上升到300℃，维持7.5分钟。
（4） 注入部：split mode（分离模式）（10:1），280℃，1μL

b） 质量分析仪条件

 （1） Source temperature（源温度）：200℃
 （2） Interface temperature（界面温度）：250℃
 （3） Collision gas（碰撞气）：Ar（氩气）

 （4） Collision energy（碰撞能）

	Compound

（化合物）
	Molecular

Weight（MW）

（分子量）
	Precursor Ion

（前体离子）

（m/z）
	Fragment Ion

（碎片离子）

（m/z）
	Collision

energy（eV）

	Cypermethrin

（氯氰菊酯）
	416.3
	181
	180、152
	10


5.3.107 哌嗪（Piperazine）

1） 试验方法适用范围


适用于畜产品等。

2） 分析原理

用2%甲酸提取试料中的哌嗪，再用PCX固相萃取柱精炼后，用液相色谱仪、荧光检测器进行分析。

3） 设备

液相色谱仪、荧光检测器

4） 试剂及试液

a） 溶剂：液相色谱仪用或等同品

b） 水：三次蒸馏水或等同品

c） 标准原液：精确称取哌嗪标准品，溶于水配制成100μg/mL。

d） 标准溶液：将标准原液用水稀释后使用。

e） 固相萃取柱（SPE）：Bond Elut Plexa PCX固相萃取柱（200mg，6mL）或等同品

f） 其他试剂：特级或等同品

5） 试验溶液的调制

a） 乳

取5mL已均质化的样本，加入3mL 2%甲酸·乙腈溶液进行20分钟均质化，再加入12mL 2%甲酸水溶液进行20分钟均质化后，在3,500rpm下进行10分钟离心分离，将上层液收集到新的管中，在40℃氮气下干固至17mL以下。给事先用3mL甲醇和3mL 2%甲酸活性化的PCX固相萃取柱吸入提取液，依次洗去2%甲酸水溶液3mL和甲醇3mL后，用3mL含5%甲醇的氢氧化铵进行两次溶出。将溶出液在40℃氮气下进行干固，用1mL 0.1%三乙胺（TEA）重新溶解进行20分钟均质化后，加入1mL溶于乙腈的丹酰氯溶液（0.5mg/mL），置于暗室、40℃恒温水槽内使其反应30分钟后，再用0.45μm薄膜过滤器过滤作为试验溶液。

b） 蛋

取5mL已均质化的样本，加入6mL 2%甲酸·乙腈溶液进行20分钟均质化，再加入10mL 2%甲酸水溶液进行20分钟均质化后，在3,500rpm下进行10分钟离心分离，将上层液收集到新的管中，在40℃氮气下干固至10mL以下。给事先用3mL甲醇和3mL 2%甲酸活性化的PCX固相萃取柱吸入提取液，依次洗去2%甲酸水溶液3mL和甲醇3mL后，用3mL含5%甲醇的氢氧化铵进行两次溶出。将溶出液在40℃氮气下进行干固，用1mL 0.1%三乙胺（TEA）重新溶解进行20分钟均质化后，加入1mL溶于乙腈的丹酰氯溶液（0.5mg/mL），置于暗室、40℃恒温水槽内使其反应30分钟后，再用0.45μm薄膜过滤器过滤作为试验溶液。
c） 乳、蛋以外的食品

取5g已均质化的样本，加入15mL 2%甲酸水溶液进行20分钟均质化，在3,500rpm下进行10分钟离心分离，将上层液收集到新的管中。往剩下的沉淀物中加入10mL 2%甲酸水溶液进行20分钟均质化，在3,500rpm下进行10分钟离心分离，将上层液加到之前的上层液作为提取液。给事先用3mL甲醇和3mL 2%甲酸活性化的PCX固相萃取柱吸入提取液，依次洗去2%甲酸水溶液3mL和甲醇3mL后，用3mL含5%甲醇的氢氧化铵进行两次溶出。将溶出液在40℃氮气下进行干固，用1mL 0.1%三乙胺（TEA）重新溶解进行20分钟均质化后，加入1mL溶于乙腈的丹酰氯溶液（0.5mg/mL），置于暗室、40℃恒温水槽内使其反应30分钟后，再用0.45μm薄膜过滤器过滤作为试验溶液。

6） 试验操作

a） 液相色谱仪、荧光检测器的测定条件

 （1） 色谱柱：C18（4.6mm * 250mm，5μm）或等同品

（2） 移动相：水：乙腈（30:70，v/v）

（3） 流速：1.0mL/min

（4） 注入量：20μL

（5） 色谱柱温度：30℃
（6） 发射波长：激发波长-338nm、发射波长-523nm
b） 标准品色谱

[image: image3.emf]
图 哌嗪（17.4分钟）标准品的色谱

c） 定量限界值

0.02mg/kg

7） 定量试验

将标准溶液和试验溶液分别注入到液相色谱仪。比较色谱峰保留时间，用哌嗪的色谱峰面积作检量线，算出试验溶液中哌嗪的含量。

8） 定性试验

 a） 液相色谱仪测定条件

（1） 色谱柱：C18（2.1mm * 100mm，3.5μm）或等同品

（2） 移动相
（a） 移动相A：0.1%乙酸

（b） 移动相B：乙腈
	Min
	A（%）
	B（%）

	0
	95
	5

	3
	95
	5

	5
	0
	100

	15
	0
	100

	15.1
	95
	5

	20
	95
	5


（3） 流速：0.2mL/min

（4） 注入量：10μL

（5） 色谱柱温度：20℃

b） 质量分析仪条件

 （1） Ionization（电离方式）：ESI（positive）

 （2） Capillary temperature（毛细管温度）：350℃
 （3） Capillary voltage（毛细管电压）：5,500V

 （4） Collision gas（碰撞气）：N2（氮气）

 （5） Collision energy（碰撞能）
	Compound

（化合物）
	Precursor Ion

（前体离子）

（m/z）
	Fragment Ion

（碎片离子）

（m/z）
	Collision

energy（eV）

	DNS-CI-piperazine

（哌嗪）
	320.07
	170.1、154.2
	35、71


5.3.108 丁胺卡那霉素（Amikacin）
1） 试验方法适用范围


适用于畜产品等。

2） 分析原理

用5%三氯乙酸提取试料中的丁胺卡那霉素，用氨水碱化后，再用HLB固相萃取柱精炼，用液相色谱仪、质量分析仪、质量分析仪进行分析。

3） 设备

液相色谱仪、质量分析仪、质量分析仪
4） 试剂及试液

a） 溶剂：液相色谱仪用或等同品

b） 水：三次蒸馏水或等同品

c） 标准原液：精确称取丁胺卡那霉素标准品，溶于乙腈/水/乙酸（20/78/2）配制成100μg/mL，保存于4℃下。

d） 标准溶液：将标准原液用20mM HFBA（七氟丁酸酐）稀释后使用。

e） 固相萃取柱（SPE）：HLB（hydrophile-Lipophile-balance，亲水亲油平衡）固相萃取柱（60mg，3mL）或等同品
f） 其他试剂：特级或等同品

5） 试验溶液的调制

取已均质化的样本5g放入50mL的离心分离管中，添加10mL 5% TCA振荡5分钟，在5,000rpm下进行5分钟离心分离，将上层液收集到离心分离管后，往试料中再加入10mL 5% TCA振荡1分钟，在5,000rpm下进行5分钟离心分离，将上层液加到之前的上层液后，添加5mL 0.2M HFBA（七氟丁酸酐）充分摇荡1分钟，在5,000rpm下进行5分钟离心分离。取5mL此溶液，用20%氨水调节pH值至8。将此溶液吸入到事先用3mL甲醇、3mL水和3mL 20mM七氟丁酸酐活性化的HLB固相萃取柱，用5mL水洗涤后，用6mL乙腈/0.2M七氟丁酸酐（8/2，v/v）进行溶出。将溶出液在55℃氮气下进行干固，用1mL的20mM七氟丁酸酐重新溶解其残留物后，用0.2μm薄膜过滤器过滤作为试验溶液。

6） 试验操作

a） 液相色谱仪测定条件

 （1） 色谱柱：C18（2.1mm * 150mm，3.5μm）或等同品

（2） 移动相

 （a） 移动相A：乙腈
 （b） 移动相B：20mM七氟丁酸酐

	Min
	A（%）
	B（%）

	0
	20
	80

	3
	20
	80

	8
	90
	10

	10
	90
	10

	10.1
	20
	80

	15
	20
	80


（3） 流速：0.2mL/min

（4） 注入量：5μL

（5） 色谱柱温度：35℃
b） 质量分析仪条件

 （1） Ionization（电离方式）：ESI（positive）

 （2） Capillary temperature（毛细管温度）：300℃
 （3） Capillary voltage（毛细管电压）：4.000V

 （4） Collision gas（碰撞气）：N2（氮气）

 （5） Collision energy（碰撞能）

	Compound

（化合物）
	Precursor Ion

（前体离子）

（m/z）
	Fragment Ion

（碎片离子）

（m/z）
	Collision

energy（eV）

	Amikacin

（丁胺卡那霉素）
	586.4
	162.9、425.2
	60、34


c） 标准品色谱
[image: image4.emf]
图 丁胺卡那霉素（10.5分钟）标准品的色谱

d） 定量限界值

0.05mg/kg

7） 定量试验

将试验溶液和标准溶液分别注入到质量分析仪。通过分别得到的色谱中比较保留时间，用丁胺卡那霉素m/z 162.9离子的色谱峰面积作检量线，算出试验溶液中丁胺卡那霉素的含量。

5.3.109 诺孕美特（Norgestomet，甲基炔诺酮）

1） 试验方法适用范围


适用于畜产品等。

2） 分析原理

用乙腈和硫酸镁提取试料中的诺孕美特，用C18吸附剂精炼，再用内部标准物质重新溶解后，用液相色谱仪、质量分析仪、质量分析仪进行分析。

3） 设备

液相色谱仪、质量分析仪、质量分析仪
4） 试剂及试液

a） 溶剂：液相色谱仪用或等同品

b） 水：三次蒸馏水或等同品

c） 标准原液：精确称取诺孕美特标准品，溶于丙酮配制成100μg/mL，冷冻保存。

d） 标准溶液：将标准原液用甲醇稀释后使用。

e） 内部标准原液：精确称取异丙安替比林标准品，溶于甲醇配制成100μg/mL，冷冻保存。

f） 内部标准溶液：将内部标准原液用50%甲醇稀释后使用。

g） C18吸附剂：endcapped C18 bulk sorbent或等同品

h） 其他试剂：特级或等同品

5） 试验溶液的调制

a） 乳

取5mL已均质化的样本，加入10mL乙腈和2g硫酸镁进行1分钟均质化后，进行20分钟超声波提取，再进行30分钟均质化。在3,000rpm下进行10分钟离心分离，将上层液收集到新的管中，往剩下的沉淀物中加入10mL乙腈进行1分钟均质化后，进行20分钟超声波提取，再进行30分钟均质化。在3,000rpm下进行10分钟离心分离，将上层液加到之前的上层液后，在45℃氮气下使其蒸发至剩下6mL，移到事先添加了0.15g C18吸附剂的管中，加入0.9g硫酸镁进行5分钟均质化，在3,000rpm下进行10分钟离心分离后，在-18℃下保存30分钟。将上层液收集到新的管中，在45℃氮气下进行干固后，加入0.5mL内部标准物质（10ng/mL）重新溶解，再用0.45μm薄膜过滤器过滤作为试验溶液。

b） 乳以外的食品

取5g已均质化的样本，加入10mL乙腈和2g硫酸镁进行1分钟均质化后，进行20分钟超声波提取，再进行30分钟均质化。在3,000rpm下进行10分钟离心分离，将上层液收集到新的管中，往剩下的沉淀物中加入10mL乙腈进行1分钟均质化后，进行20分钟超声波提取，再进行30分钟均质化。在3,000rpm下进行10分钟离心分离，将上层液加到之前的上层液后，在45℃氮气下使其蒸发至剩下6mL，移到事先添加了0.15g C18吸附剂的管中，加入0.9g硫酸镁进行5分钟均质化，在3,000rpm下进行10分钟离心分离后，在-18℃下保存30分钟。将上层液收集到新的管中，在45℃氮气下进行干固后，加入0.5mL内部标准物质（10ng/mL）重新溶解，再用0.45μm薄膜过滤器过滤作为试验溶液。

6） 试验操作

a） 液相色谱仪、质量分析仪、质量分析仪的测定条件

 （1） 色谱柱：C18（2.1mm * 150mm，5μm）或等同品

（2） 移动相

 （a） 移动相A：0.1%甲酸水溶液

 （b） 移动相B：甲醇

	Min
	A（%）
	B（%）

	0
	30
	70

	0.5
	30
	70

	2.5
	5
	95

	5
	5
	95

	5.1
	30
	70

	15
	30
	70


（3） 流速：0.2mL/min

（4） 注入量：10μL

（5） 色谱柱温度：30℃
b） 质量分析仪条件

 （1） Ionization（电离方式）：ESI（positive）

 （2） Capillary temperature（毛细管温度）：600℃
 （3） Capillary voltage（毛细管电压）：5,500V

 （4） Collision gas（碰撞气）：N2（氮气）

 （5） Collision energy（碰撞能）

	Compound

（化合物）
	Precursor Ion

（前体离子）

（m/z）
	Fragment Ion

（碎片离子）

（m/z）
	Collision

energy（eV）

	Norgestomet

（诺孕美特）
	373.2
	313.1、271.0
	19、23

	Isopropylantipyrene

（internal standard，IS）

（异丙安替比林）
	231.3
	201.2、189.2
	45


c） 标准品色谱
[image: image5.emf]
图 诺孕美特（5.4分钟）、异丙安替比林（IS，3.3分钟）标准品的色谱
d） 定量限界值

（1） 乳：0.06μg/kg

（2） 牛肉：0.05μg/kg

7） 定量试验

将试验溶液和标准溶液分别注入到质量分析仪。通过分别得到的色谱中比较保留时间，算出诺孕美特m/z 201.2离子色谱峰面积比对内部标准物质异丙安替比林m/z 313.1离子色谱峰面积比的值，作检量线，算出试验溶液中诺孕美特的含量。

5.3.110 利福昔明（Rifaximin）
1） 试验方法适用范围


适用于乳。

2） 分析原理

用乙腈和硫酸镁提取试料中的利福昔明，再用PAX固相萃取柱精炼后，用液相色谱仪、紫外可见光吸光检测器进行分析。

3） 设备

液相色谱仪、紫外可见光吸光检测器

4） 试剂及试液

a） 溶剂：液相色谱仪用或等同品

b） 水：三次蒸馏水或等同品

c） 标准原液：精确称取利福昔明标准品，溶于甲醇配制成100μg/mL。

d） 标准溶液：将标准原液用50%甲醇稀释后使用。

e） 固相萃取柱（SPE）：Bond Elut Plexa PAX固相萃取柱（60mg，3mL）或等同品

f） 其他试剂：特级或等同品

5） 试验溶液的调制

a） 提取

取5mL已均质化的样本，加入8mL乙腈和5g脱水硫酸钠进行1分钟均质化，在3,500rpm下进行20分钟离心分离，将上层液收集到排氮气用管中。再往试料中加入7mL乙腈进行5分钟均质化，在3,500rpm下进行20分钟离心分离，将上层液加到之前的上层液后，在50℃氮气下进行干固。再用2.5mL 2%氢氧化铵水溶液重新溶解，加入0.5mL己烷进行1分钟均质化作为提取液。
b） 精炼

给事先用3mL甲醇和3mL蒸馏水活性化的PAX（Bond Elut Plexa）固相萃取柱吸入提取液，依次洗去2%氢氧化铵水溶液3mL和甲醇3mL，再用3mL含2%甲醇的甲酸进行溶出。将溶出液在50℃氮气下进行干固后，用1mL移动相重新溶解，进行1分钟均质化后进行离心分离。用0.45μm薄膜过滤器过滤上述上层液作为试验溶液。

6） 试验操作
a） 液相色谱仪、紫外可见光吸光检测器的测定条件

 （1） 色谱柱：C18（4.6mm * 250mm，5μm）或等同品

（2） 移动相：0.1%乙酸/乙腈（5/5，v/v）

（3） 流速：1mL/min

（4） 注入量：20μL

（5） 色谱柱温度：30℃

（6） 发射波长：237nm
b） 标准品色谱

[image: image6.emf]
图 利福昔明（11.5分钟）标准品的色谱

c） 定量限界值

0.03mg/L

7） 定量试验

将标准溶液和试验溶液分别注入到液相色谱仪。比较色谱峰保留时间，用利福昔明的色谱峰面积作检量线，算出试验溶液中利福昔明的含量。

8） 定性试验

 a） 液相色谱仪测定条件

（1） 色谱柱：C18（2.1mm * 100mm，3.5μm）或等同品

（2） 移动相

（a） 移动相A：0.1%乙酸

（b） 移动相B：乙腈

	Min
	A（%）
	B（%）

	0
	95
	5

	3
	95
	5

	5
	0
	100

	15
	0
	100

	15.1
	95
	5

	20
	95
	5


（3） 流速：0.2mL/min

（4） 注入量：10μL

（5） 色谱柱温度：20℃

b） 质量分析仪条件

 （1） Ionization（电离方式）：ESI（positive）

 （2） Capillary temperature（毛细管温度）：350℃
 （3） Capillary voltage（毛细管电压）：5,500V

 （4） Collision gas（碰撞气）：N2（氮气）

 （5） Collision energy（碰撞能）
	Compound

（化合物）
	Precursor Ion

（前体离子）

（m/z）
	Fragment Ion

（碎片离子）

（m/z）
	Collision

energy（eV）

	DNS-CI-rifaximin

（利福昔明）
	785.88
	754.0、736.1
	33、39


在第九，7，7.1，7.1.2，7.1.2.3，2），b），注1）项中，将“盐”改为“盐分多或干扰分析的物质”；将“反应气体（NH3或O2或CH4气体）”改为“利用通过活性气体（氨气、氧气、甲烷、氢气等）的化学排除干扰方式或利用非活性气体（氦气等）的物理排除干扰方式”。

如下修改第九，7，7.6项。

7.6 漆酚

1） 试验方法适用范围


适用于以漆树为原料的食品等。

2） 分析原理

用乙醇搅拌提取食品中含有的漆酚后，用液相色谱仪进行分析。另外，用液相色谱仪-质量分析仪再次确认漆酚成分。

3） 设备

使用液相色谱仪-紫外可见光吸光检测器（UV detector）、液相色谱仪-质量分析仪（LC-MS/MS）。

4） 试剂及试液

a） 溶剂：特级或等同品

b） 水：蒸馏水或等同品

c） 标准原液：将漆酚（Ⅰ、Ⅱ）标准品溶于乙腈配制成500μg/mL。

d） 标准溶液：将标准原液分别溶于乙腈，混合或稀释至适当浓度。

e） 其他试剂：特级或等同品

5） 试验溶液的调制

取20g样本，添加100mL乙醇（95%）进行3小时以上搅拌提取，用布氏漏斗吸入过滤后，用乙醇洗涤残渣和容器，并收集滤液在40℃以下的水浴中减压浓缩。将残留物溶于2mL乙腈，用0.2μm注射器式过滤器过滤作为试验溶液。

6） 试验操作

a） 液相色谱仪测定条件

 （1） 色谱柱：C18（2.1 * 100mm，1.7μm）或等同品

（2） 移动相

-A：0.1%三氟乙酸溶液

-B：乙腈
	 时间
	A（%）
	B（%）

	0.0
	90
	10

	5.0
	90
	10

	20.0
	5
	95

	27.0
	5
	95

	29.0
	90
	10

	30.0
	90
	10


（3） 流速：0.2mL/min

（4） 检测器：紫外可见光吸光检测器（276nm）

（5） 色谱柱温度：60℃

（6） 试验溶液注入量：10μL

b） 作检量线

按不同的浓度分别取一定量的标准溶液注入到液相色谱仪。用色谱中各色谱峰高度或面积作检量线。

c） 标准品色谱

[image: image7.emf]
d） 定量限界值：1.0mg/kg（漆酚Ⅰ和Ⅱ之和）

7） 定量试验
按上述条件得出的色谱峰保留时间与标准溶液的色谱峰保留时间一致时，将色谱峰高度或面积值代入检量线进行定量。漆酚含量为Ⅰ和Ⅱ之和。

 a） 计算


漆酚含量（mg/kg） = C * V/M * D


C：从检量线得出的漆酚Ⅰ和Ⅱ的各浓度（μg/mL）


V：最终体积（mL）


M：试料采样量（g）


D：稀释倍数

8） 确认试验

 a） 液相色谱仪-质量分析仪的测定条件

（1） 色谱柱：C18（2 * 100mm，3μm）或等同品

（2） 移动相

- A：0.1%甲酸溶液

- B：甲醇

	时间
	A（%）
	B（%）

	0.0
	70
	30

	1.1
	70
	30

	5.0
	0
	100

	13.0
	0
	100

	13.1
	70
	30

	20.0
	70
	30


（3） 流速：0.2mL/min

（4） 电离方式：ESI（negative）
（5） 色谱柱温度：40℃

（6） 试验溶液注入量：2μL

（7） 分子量范围：100～500m/z

表1. 液相色谱仪-质量分析仪分析的特征离子

	成分
	保留时间

（分钟）
	Precursor Ion

（前体离子）

（m/z）
	Fragment Ion

（碎片离子）

（m/z）
	Collision

energy（eV）

	漆酚Ⅰ
	10.6
	319.2
	121.9
	44

	
	
	
	135.1
	54

	漆酚Ⅱ
	11.7
	347.2
	121.9
	48

	
	
	
	134.9
	54


b） 标准品色谱
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如下修改第九，7，7.3，8）项中的表4。

表4. 毒性当量因子（toxic equivalency factors）

	二氧化苯
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如下修改第九，8，8.1.5中3）项的表1和表2。

表1 基因重组豆的PCR检查中使用的引物和探针

	目的
	项目

（扩增片段长度）
	引物/探针
	碱基序列

	内源基因
	豆 lectin
[image: image14.emf]
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	筛查
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	结构基因
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表2 基因重组玉米的PCR检查中使用的引物和探针
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如下修改第九，8，8.1.5中的4）项。

4） 试验操作（PCR）

对各提取DNA的PCR按下述方法通过两次确认试验实施，在一次确认试验中用内源基因和转录起始因子（promoter 35S，35S启动子）和/或转录终止因子（NOS terminator，NOS终止子）的引物实施PCR。其结果，根据 eq \o\ac(○,2)重复提取DNA中确认内源基因特殊PCR产物的DNA的35S启动子和NOD终止子检出结果，实施下述基因重组项目的二次确认。

 eq \o\ac(○,1) 35S启动子和NOS终止子特殊PCR产物都被确认时：RRS、MON89788、A2704-12、DP356043-5、DP305423-1、A5547-127、MON87701、CV127、MON87769、MON87705（以上为豆）、Bt176、Bt11、GA21、T25、MON810、NK603、TC1507、MON863、DAS59122-7、MON88017、MIR604、MON89034、MIR162、DP098140-6、3272、MON87460、5307（以上为玉米）

 eq \o\ac(○,2) 只确认35S启动子特殊PCR产物时：MON89788、A2704-12、DP356043-5、DP305423-1、A5547-127、MON87701、CV127、MON87769、MON87705（以上为豆）、Bt176、T25、MON810、TC1507、DAS59122-7、DP098140-6（以上为玉米）

 eq \o\ac(○,3) 只确认NOS终止子特殊PCR产物时：MON89788、DP356043-5、DP305423-1、MON87701、CV127、MON87769、MON87705（以上为豆）、GA21、MIR604、MIR162、DP098140-6、3272、5307（以上为玉米）
 eq \o\ac(○,4) 35S启动子和NOS终止子特殊PCR产物都没被确认时：MON89788、DP356043-5、DP305423-1、MON87701、CV127、MON87769、MON87705（以上为豆）、DP098140-6、（以上为玉米）

a） PCR反应液的调制

根据要实施PCR的样本数量决定要使用的管（tube）数量，并决定PCR反应液的量，要比所需要的全部量多准备。混合时除模板DNA以外其余的成分要与表4的PCR反应液构成一致。PCR反应液要在冰上操作，且每个PCR管分装22.5μL。如是不使用引物的阴性对照群，则注入不含引物的PCR反应液22μL，再加0.5μL灭菌蒸馏水。

b） 模板DNA的添加

在上述操作中分装的PCR反应液22.5μL中添加2.5μL模板DNA溶液。模板DNA的添加顺序依次为阴性对照群、提取DNA（20ng/μL）、阳性对照群。
c） PCR扩增

将全部反应液分别注入后实施PCR，PCR反应条件如表5。在95℃下放置10分钟使其发生最初的变性后，以在95℃下使其变性（denaturation）30秒钟→在60℃下融合基因（annealing）30秒钟→在72℃下使其发生延伸反应（extension）30秒钟为一个周期的反应，重复40次。之后，在72℃下使其发生最后的延伸反应（elongation）7分钟，待全部反应结束后维持4℃。对由此得出的PCR产物立即进行电泳确认扩增产物或冷冻保存。

在第九，8，8.1.5，5）项中，将“通过电泳”改为“通过电泳等”；且如下修改6），c）项。

基因重组项目中将35S启动子和NOS终止子都使用的是：RRS、Bt11、NK603、MON863、MON88017、MON89034、MON87460；使用35S启动子的是：RRS、A2704-12、A5547-127、Bt176、Bt11、T25、MON810、NK603、TC1507、MON863、DAS59122-7、MON88017、MON89034、MON87460；使用NOS终止子的是：RRS、Bt11、GA21、NK603、MON863、MON88017、MIR604、MON89034、MIR162、3272、MON87460。

在第九，8，8.1.6、8.1.11、8.1.12、8.1.13项中，将“Real-Time”改为“实时”。

如下修改第九，8，8.1.6中的2）项。

测定豆和玉米内源基因和结构基因的拷贝数（copy number）时使用的引物和探针如表1和表2，也可以使用能够得出与此相同结果的引物和探针。对同一样本进行的内源基因和结果基因的拷贝数测定应在同一个盘上进行。因有可能混合着多种基因重组项目而分析对象成为复数，因此以定性分析结果检出的结构基因为对象实施实时PCR，按各个项目进行定量，并将这些合算判定其结果。

删除第九，8，8.1.6，3），a）项中的“参考”；在b）项中，将“Master mixture”改为“实时PCR反应液”；在7）项中，将“RRS、GA21、Bt176、Bt11、T25、MON810”改为“基因重组项目”。

删除第九，8，8.1.11项中的“棉花531、1445、15985、281/3006、LLCotton25、MON88913、GHB614、T304-40*GHB119”；如下修改表9。

	目的
	项目

（扩增片段长度）
	引物/探针
	碱基序列

	内源基因
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GC ~TAMRA-3'

“TC ATT GCT GAT CCA TGT AGA TTT

5
c-3

5'-GGA CAA TGC TGG GCT TTG TG-
5'-FAM-TTG GGT TAA TAA AGT CAG
ATT AGA GGG AGA CAA ~TAMRA-3'
5'-CAA ATA CAC TTG GAA CGA CTT
CGT-3'

5'-GCA GGC ATG CAA GCT TTT AAA-
5'-FAM-CTC CAT GGC GAT CGC TAC GTT
'A GAA TT-TAMRA-3'

GC GCG CAA ACT AGG ATA AAT T-3'
5'-CCT AGA TCT TGG GAT AAC TTG
AAA AGA-3'

5'-FAM-TCG CGC GCG GTG TCA TCT ATC
TC-TAMRA:
5'-CCA GTA CTA AAA TCC AGA TCA TGC

A
5'-GAA ATT GCG TGA CTC AAA TTC C-3'
5'-FAM-CCT GCA GGT CGA CGG CCG AGT
AC-TAMRA-3'





在第九，8，8.1，8.1.11，3）项中的表15和表16、第十，8，8.1.12，3）项中的表22、第十，8，8.1.13，2），b）项和3）项中的表29和表30中，将“PCR反应条件”改为“实时PCR反应条件”。

删除第九，8，8.1，8.1.12项中的“除草剂耐性”。

如下新增第九，8，8.4项。

8.4 咖啡因试验方法

1） 试验方法适用范围


适用于绿茶、液状咖啡、饮料等含咖啡因的液状食品。

2） 分析原理

本试验方法用水提取试料中的咖啡因，用液相色谱仪、紫外可见光吸光检测器，在咖啡因最大吸收波长280nm下进行定性和定量分析。

3） 设备


a） 液相色谱仪


b） 反相固相萃取柱：Sep-pak C18（500mg）或等同品

（使用前依次流过5mL甲醇和5mL水后使用）。

4） 试剂及试液


a） 咖啡因（Caffeine）：标准品


b） 甲醇（Methanol）

c） 乙酸（Acetic acid）

d） 咖啡因标准溶液：精确称取咖啡因标准品0.1g，溶于水配制成100mL作为标准原液。将标准原液用水稀释至1～100μg/mL作为检量线用标准溶液。

5） 试验溶液的调制

a） 提取

（1） 将茶类（液状茶）、咖啡（液状咖啡）、饮料类、可可粉加工品或巧克力类（糖浆类）、糖类加工品（糖浆类）、酒类、其他液状食品的样本，以市面上销售的状态用温水适当稀释。

b） 精炼

将5mL提取液以每分钟3～4mL的速度通过反向固相萃取柱后，用移动相溶液15mL进行溶出作为试验溶液。

6） 试验操作
a） 液相色谱仪测定条件

（1） 检测器：紫外可见光吸光检测器（UV），280nm

（2） 色谱柱：Nova-Pak C18（3.9mm * 300mm，5μm）或等同品
（3） 移动相：甲醇：乙酸：水（20:1:79）

（4） 移动相流量：1.0mL/min

（5） 注入量：10μL
7） 定性试验

将试验溶液和标准溶液按上述条件注入到液相色谱仪，色谱中得到的标准溶液和试验溶液的色谱峰保留时间在任何测定条件下都应一致。

8） 定量试验

将试验溶液和标准溶液按上述条件注入到液相色谱仪，用色谱中得到的色谱峰高度或面积计算出样本中的咖啡因含量。

在[附表2]的1.项中，如下新增38项；并将38～62项分别改为39～63项。

	38
	漆树
	漆木，Chinese

sumac（盐肤木）
	Rhus verniciflua

Stokes
	树干
	同公典第二，2，1），（17） 依照漆树的使用标准


在[附表4]的（345） 吡唑醚菌酯（Pyraclostrobin）一项中，新增以下项目。

樱桃


2.0

* 樱桃指的是对进口食品的农药残留允许基准

在[附表4]的（352） 甲氧虫酰肼（Methoxyfenozide）一项中，分别新增以下项目。


杏仁


0.1


美洲山核桃

0.05

* 杏仁、美洲山核桃指的是对进口食品的农药残留允许基准

在[附表5]中，删除（24） 丁硫克百威（Carbosulfan）一项中的所有标准，新增以下项目。


依照（66） 卡巴呋喃（Carbofuran）的个别农产品的农药残留基准。

在[附表5]的（66） 卡巴呋喃（Carbofuran）一项中，将“水参0.03”改为“水参0.1”；新增以下项目。


干人参


0.5


红参


0.2


人参浓缩液

0.7


红参浓缩液

0.3

在[附表7]中，如下新增（125）～（130）项。

（125） 安乃近（Sulpyrine、Dipyrone、Metamizole）：抗炎剂


食品名



mg/kg


牛肉



0.1


牛肝



0.1


牛肾



0.1


牛脂肪



0.1


乳




0.05


猪肉



0.1

猪肝



0.1

猪肾



0.1

猪脂肪



0.1

马肉



0.1

马肝



0.1

马肾



0.1

马脂肪



0.1

（126） 氯氰菊酯（Cypermethrin）：杀虫剂


食品名



mg/kg


牛肉



0.05


牛肝



0.05


牛肾



0.05


牛脂肪



0.2

羊肉



0.05


羊肝



0.05


羊肾



0.05


羊脂肪



0.2

乳




0.1

（127） 哌嗪（piperazine）：驱虫剂


食品名



mg/kg


家禽肉



0.1


家禽肝



0.1


家禽肾



0.1


家禽脂肪


0.1


蛋




2.0

猪肉



0.3

猪肝



1.0

猪肾



0.6

猪脂肪



0.5


牛肉



0.3


牛肝



1.0


牛肾



0.6


牛脂肪



0.5

乳




0.05

（128） 丁胺卡那霉素（amikacin）：抗生素


食品名



mg/kg

猪肉



0.1

猪肝



0.6

猪肾



2.5

猪脂肪



0.1

牛肉



0.1


牛肝



0.6

牛肾



2.5


牛脂肪



0.1

乳




0.15

（129） 诺孕美特（Norgestomet）：合成激素


食品名



mg/kg


牛肉



0.0002


牛肝



0.0002


牛肾



0.0002


牛脂肪



0.0002


乳




0.0002

（130） 利福昔明（Rifaximin）：抗生素


食品名



mg/kg

乳




0.06

附 则

第一条（施行日期） 本公告自告示之日起14天后施行。

第二条（适用示例） 本公告适用于本公告施行之后最初制造/加工或进口的食品（包括为进口而装船的食品）。

第三条（农药及动物用医药品残留允许标准的适用示例） 附表4、附表5、附表7中的修改事项也适用于本公告施行当时已经制造/加工或进口的食品（包括为进口而装船的食品以及流通中的农产品）。
第四条（经过措施） 对于本公告施行当时已制造/加工/销售，或已完成进口正进行检查的食品，适用之前的规定。

新旧条款对照表
	现 行
	修 改 案

	第一 总则

（省略）
第二 对食品一般的通用标准及规格
1. （省略）

2. 食品原料标准

1）原料等的具备条件

（1）～（16） （省略）

（17） 漆树的使用标准

 eq \o\ac(○,1) 漆树以除去漆酚（urushiol）成分的漆树水提取物形式，只能用于漆树皮炖鸡或漆树皮炖鸭的烹制中。

 eq \o\ac(○,2)（省略）

 eq \o\ac(○,3) 此时，漆树水提取物或使用了漆树水提取物的产品不得被检出漆酚成分。

（18） （省略）
2） （省略）
3.～4. （省略）
5. 食品一般的标准及规格
 1）～7） （省略）

 8） 霉毒标准
  （1） （省略）

  （2） 黄曲霉毒素M1
对象食品

基准

（省略）

（省略）

（省略）

（省略）

[粉末状产品时，考虑到稀释后摄取的形式（制造商提示的摄取方法）适用标准]

（3）～（7） （省略）

 9）～22） （省略）

6. 保存及流通标准
1）～7） （省略）

8） 不得将冷冻产品解冻后以常温或冷藏产品进行流通，也不得将常温或冷藏产品冷冻后以冷冻产品进行流通。但是，将冷冻鱼贝类以当场、当日销售为目的进行冷藏的情况除外，此时不得再次冷冻。另外，对冷冻产品，即面包类、糕类及鱼酱类，制造商另行标示其冷冻包装完了日期、解冻日期以及解冻后流通时的保质期（作为冷冻产时的保质期内）另行标示后解冻的情况除外。

9）～15） （省略）

16） 保质期的计算起点为包装完成（但是，包装后经过制造工序的产品以最终工序结束）的时间点；胶囊产品为填充、成型完了的时间点；礼盒等包装内混合着保质期各不相同的产品时，以最先到期的产品的保质期作为礼盒产品的保质期。但是，散卖产品应以原料产品的包装时间点作为保质期计算起点；只进行简单加工处理而原料产品储藏性不变的产品以原料产品的包装时间点作为保质期计算起点。另外，解冻后出厂的冷冻产品，即面包类、糕类及鱼酱类以解冻时间点作为自解冻日起在流通条件下的保质期计算起点。
17）～18） （省略）

第三～第四 （省略）

第五 各食品的标准及规格
1.～18. （省略）

19. 特殊用途食品
 19.1～19.4 （省略）
 19.5 特殊医疗用途等食品
  1）～4） （省略）

  5） 规格 
类型

项目

病人营养餐

糖尿病人食品

（1）～（8）

（省略）

（省略）

<新增>
<新增>

<新增>
（9）～（12）

（省略）

（省略）

第六～第七 （省略）

第八 采样及操作方法
1.～5. （省略）

6. 个别的采样及操作方法
 1） 水产品的采样
（1） （省略）
（2） 精确检查时的采样方法
 eq \o\ac(○,1)～ eq \o\ac(○,3) （省略）
 eq \o\ac(○,4) 进行精确检查时，从采样的样本整体中只取可食用的部位进行均质化后，将其中的一定量作为一个试验样本。但是，鱼类时去掉鱼头鱼尾、内脏、鱼骨鱼鳞，将包括鱼皮的鱼肉部位作为试验样本。
 eq \o\ac(○,5) （省略）
2）～6）（省略）
第九 一般试验方法
1. （省略）

1.1～1.2.1.12 （省略）

 <新增>
5. 食品中残留的动物用医药品的实验方法
5.1～5.3.49 （省略）
5.3.50 氧四环素（Oxytetracycline）
1）～5） （省略）

6） 试验操作

a） 测定条件

（1）～（4） （省略）

（5） 发射波长：230nm

（6） （省略）

7） （省略）

5.3.51～5.3.69 （省略）
5.3.70 甲砜氯霉素（Thiamphenicol）
1）～3） （省略）

4） 试剂及试液

a）～e） （省略）
f） 其他试剂：特级或等同品

<新增>

5） 试验溶液的调制

a） 提取

（1） 畜产品/水产品

取5g已均质化的样本到50mL的离心分离管中，加入20mL乙酸乙酯/草酸铵（98/2，v/v）混合溶液振荡5分钟，在2,300G下进行5分钟离心分离，将上层液收集到100mL的浓缩瓶中。再往离心分离后的残渣中加入20mL乙酸乙酯/草酸铵（98/2，v/v）混合溶液，在2,300G下进行5分钟离心分离，将上层液加到之前的浓缩瓶中作为提取液。再往收集了上层液的浓缩瓶中，加入2mL 5%乙酸，在40℃下减压浓缩至剩下1～2mL。取减压浓缩后剩下的溶液15mL到离心分离管中，用1mL 5%乙酸洗涤浓缩瓶后，加到之前的离心分离管中。加入5mL己烷振荡1分钟，在2,300G下进行5分钟离心分离去掉上层液，重复两次此操作去掉脂肪，作为提取液。

（2） （省略）

b） 精炼

吸入到事先用2mL甲醇和2mL水活性化的阳离子交换柱，用2mL 5%乙酸洗涤交换柱，用3mL甲醇/草酸铵（90/10，v/v）混合溶液进行溶出。将溶出液在50℃下进行氮气浓缩，加入0.5mL 30%乙腈充分溶解后，用0.45μm薄膜过滤器过滤作为试验溶液。
6）～8） （省略）
	第一 总则

（与现行规定相同）
第二 对食品一般的通用标准及规格
1. （与现行规定相同）

2. 食品原料标准

1）原料等的具备条件

（1）～（16） （与现行规定相同）

（17） 漆树的使用标准

 eq \o\ac(○,1) 漆树只能作为烹制漆树皮炖鸡或漆树皮炖鸭的产品原料，以如下形式使用。

 eq \o\ac(○,a) 水提炼物

 eq \o\ac(○,b) 水提炼物制造用茶包（Tea bag）
 eq \o\ac(○,2)（与现行规定相同）

 eq \o\ac(○,3) 此时，使用了漆树的产品不得被检出漆酚（urushiol）成分。

（18） （与现行规定相同）
2） （与现行规定相同）
3.～4. （与现行规定相同）

5. 食品一般的标准及规格
 1）～7） （与现行规定相同）

 8） 霉毒标准
  （1） （与现行规定相同）

  （2） 黄曲霉毒素M1
对象食品

基准

（与现行规定相同）

（与现行规定相同）

（与现行规定相同）
（与现行规定相同）
--------------按照----

----------------------

----------------------

（3）～（7） （与现行规定相同）

 9）～22） （与现行规定相同）

6. 保存及流通标准
1）～7） （与现行规定相同）

8） ------------------------------------------
------------------------------------------
------------------------------------------
面包类、糕类、巧克力类及鱼酱类，------------------------------------------------------------------------------------

9）～15） （与现行规定相同）
16） ----------------------------------------
------------------------------------------
------------------------------------------
------------------------------------------
------------------------------------------
------------------------------------------
------------------------------------------
面包类、糕类、巧克力类及鱼酱类------------------------------------------
17）～18） （与现行规定相同）
第三～第四 （与现行规定相同）

第五 各食品的标准及规格
1.～18. （与现行规定相同）
19. 特殊用途食品

 19.1～19.4 （与现行规定相同）
 19.5 特殊医疗用途等食品

  1）～4） （与现行规定相同）
  5） 规格 
类型

项目

病人营养餐

糖尿病人食品

（1）～（8）

（与现行规定相同）
（与现行规定相同）
（9） 氟

须在0.2mg/100kcal以下

-

（10）～（13）

（与现行规定相同）
（与现行规定相同）
第六～第七 （与现行规定相同）

第八 采样及操作方法
1.～5. （与现行规定相同）

6. 个别的采样及操作方法

 1） 水产品的采样

（1） （与现行规定相同）

（2） 精确检查时的采样方法
 eq \o\ac(○,1)～ eq \o\ac(○,3) （与现行规定相同）

 eq \o\ac(○,4) --------------------------------------
----------------------------------------
----------------------------------------
--------------此时，如将样本从水中捞出或用水洗过，则放在标准体（20mesh或等同
品）上除水后进行均质化。

 eq \o\ac(○,5) （与现行规定相同）
2）～6） （与现行规定相同）
第九 一般试验方法

1. （与现行规定相同）

1.1～1.2.1.12 （与现行规定相同）

1.2.1.13 氟

a. 离子选择电极法

1） 试验方法适用范围

适用于病人营养餐。

2） 设备

a） 氟离子选择电极

b） 温度测定仪

c） 电位差计

d） 搅拌器及搅拌磁棒

e） 聚乙烯（Polyethylene）定量瓶及容器

3） 试剂及试液

a） 总离子强度调节缓冲溶液（Total Ionic Strength Adjustment Buffer，TISAB）

将57mL冰醋酸、58g氯化钠和4g
（1,2-cyclohexylenedinitrilo）tetraacetic acid（1,2-环己二胺四乙酸）溶于500mL蒸馏水，用5N NaOH将pH值调至5.25±0.25后，定量配制成1L。可以使用市面上销售的总离子强度调节缓冲溶液（TISAB Ⅱ或等同品）。

b） 氟标准溶液

（1） 氟标准品：作为标准品使用氟化钠（NaF）。
（2） 氟标准原液：将氟化钠在105～110℃下加热4个小时后在干燥器内放凉，取221.0mg溶于蒸馏水配制成100mL，将此溶液作为标准原液，或使用市面上销售的标准原液。

（3） 氟标准溶液：用蒸馏水稀释标准原液至10mg/L，使用时再稀释至检量线最终浓度达到0.05～1.0mg/L，必要时可以稀释成不同的浓度。

4） 试验溶液的调制

取5mL样本放入50mL的聚乙烯定量瓶内，添加适量的蒸馏水充分混合后，加25mL总离子强度调节缓冲溶液，再加入蒸馏水至刻度线精确定量作为试验溶液。

5） 试验操作

a） 仪器测定条件

（1） 氟离子测定

将试验溶液移到聚乙烯容器，用搅拌磁棒充分搅拌后，按一定的速度继续搅拌的同时，待离子选择电极和温度测定仪的测定值稳定时，测定不同氟离子浓度下的电位值（mV）。在常温下测定时温度偏差须在±1℃以内。每次测定前用水冲洗电极表面并除去水分。

b） 作检量线

将标准溶液与试验溶液进行反应后，测定不同浓度下的电位值（mV），用氟浓度的常用对数（log）值作检量线，测定偏移度和y截距。

6） 计算方法

样本中氟含量的计算公式如下。
氟（mg/100mL） = S  *        a        *  100

                         采样量（mL）     1,000

S：试验溶液中氟浓度（μg/mL） = 10 [（电位值 – y截距） / 偏移度]
a：试验溶液的全部量（50mL）

5. 食品中残留的动物用医药品的实验方法

5.1～5.3.49 （与现行规定相同）

5.3.50 氧四环素（Oxytetracycline）

1）～5） （与现行规定相同）

6） 试验操作

a） 测定条件

（1）～（4） （与现行规定相同）

（5） 发射波长：360nm

（6） （与现行规定相同）

7） （与现行规定相同）

5.3.51～5.3.69 （与现行规定相同）
5.3.70 甲砜氯霉素（Thiamphenicol）

1）～3） （与现行规定相同）

4） 试剂及试液

a）～e） （与现行规定相同）
f） 氢氧化铵：30%，特级

g） 其他试剂：特级或等同品

5） 试验溶液的调制

a） 提取

（1） 畜产品/水产品

----------------------------------------
乙酸乙酯/氢氧化铵（98/2，v/v）混合溶液
----------------------------------------

加入20mL乙酸乙酯/氢氧化铵（98/2，v/v）混合溶液---------------------------------------------------------------------------------------------------------------------------------------------------------------------------------------------------------------------------------------------------------------------------------------
（2） （与现行规定相同）

b） 精炼

----------------------------------------
用3mL甲醇/氢氧化铵（90/10，v/v）混合溶液进行溶出----------------------------------------
----------------------------------------

6）～8） （与现行规定相同）


4-dimethylamino antipyrine（DAP，IS，4-二甲基氨基安替比林）





4-methylamino antipyrine（MAP，4-甲基氨基安替比林）





哌嗪





异丙安替比林（IS）





诺孕美特





利福昔明





漆酚Ⅰ





漆酚Ⅰ





漆酚Ⅱ





漆酚Ⅱ








�原稿中重复，以下标黄情况相同
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