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	序号
	姓名
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	安徽省兽药饲料监察所
	/
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	编制情况

	1、编制过程简介

	按照《安徽省市场监督管理局关于下达2019年第一批安徽省地方标准制修订计划的函》(皖市监函〔2019〕510 号)要求，安徽省兽药饲料监察所迅速开展《饲料中锑的测定-原子荧光光谱法》地方标准的制定工作，并起草了详细的工作计划。重点对我省饲料中重金属元素锑的使用情况进行了深入研究，对饲料生产、经营、养殖环节进行了广泛的调研，对标准草案进行详细编制，最终于2019年3月形成了标准讨论稿。通过网站宣传、文稿邮寄、会议等方式公开征求意见，共向3个有关行业单位、科研院所、大专院校及有代表性的标准利益方发函征求意见。目前，本次征求意见共收到3家单位6条意见，最终6条建议全部采纳。

	2、制定标准的必要性和意义

	必要性：
锑（Sb）在拉丁语中的意思是一种有毒的化学元素，能够抑制酶的活性。锑会刺激人的眼、鼻、喉咙、皮肤，持续接触可破坏心脏及肝脏功能，吸入高含量的锑会导致锑中毒，症状包括头痛、呕吐、呼吸困难，严重者可能死亡。
我国是世界上最大的锑及其化合物生产国，锑合金及化合物用途十分广泛。常应用在各式塑料和防火材料中;锑的合金是制造轴承、齿轮的好材料；锑的化合物锑白是优良的白色颜料，常用在陶瓷、橡胶、油漆、玻璃、纺织及化工产业。由于锑的用途涉及到生产领域的诸多方面，致使重金属锑进入饲料环节的几率大大提高，饲料中可能存在锑含量超标风险。锑通过食物链生物富集，在体内达到很高浓度，危害人类的身体健康。
目前，许多国家在某些领域都开展了锑的监测活动。《中华人民共和国国家标准污水综合排放标准》，锑属于第一类污染物,其最高允许排放浓度为0.1mg/L；美国环境保护署禁止杀虫剂中含有锑；欧盟将锑列为高危害有毒物质和可致癌物质并予以规定管理，食品中的锑含量应小于20ppb。
然而，我国尚未建立可供使用的饲料中锑含量的测定方法，更没有开展饲料中锑的风险预警工作。为提升我省饲料监管质量，保证农产品质量安全，饲料中锑的测定方法亟待起草制定。
意义：
制订饲料中锑含量测定的标准，对其进行有效的质量控制，建议《饲料卫生标准》将锑纳入监测指标，填补我省监测锑的空白，对于我省乃至全国饲料产品质量安全具有重要的意义。

	3、制定标准的原则和依据，与现行法律法规、标准的关系。

	（一）本标准制定的原则
制定标准的原则和依据：标准编制遵循“全面性、统一性、实践性、规范性”的原则，并注重标准的可操作性，严格按照GB/T1.1-2009最新版本的要求进行编写。
本标准与现行法律、法规、标准和强制性标准没有冲突。
（二）本标准制定依据
1、国家政策法规
1) 《中华人民共和国标准化法》；
2) 《饲料管理条例》；
3) 《饲料药物添加剂使用规范》（中华人民共和国农业部公告）；
4) 《禁止在饲料和动物饮用水中使用的药物品种目录》（中华人民共和国农业部公告）；
5) 《饲料添加剂品种目录》（中华人民共和国农业部公告）；
6) 《饲料添加剂安全使用规范》（中华人民共和国农业部公告）。
2、标准
《标准化工作导则 第1部分：标准的结构和编写》GB/T 1.1-2009。
起草标准时，深入研究了饲料中重金属的测定方法，同时结合有关饲料中重金属的政策法规和使用规范，确定了饲料中锑的测定标准的制定依据和框架结构。

	4、主要条款的说明，主要技术指标、参数、试验验证的论述（详细说明）

	（一）主要条款的说明

制定饲料中锑的测定方法，增加我省饲料中重金属监测指标，减少饲料中重金属污染，保证农产品质量安全。
本标准规定了饲料中锑测定的范围、规范性引用文件、方法原理、试剂或材料、仪器设备、检测步骤、结果分析等内容。

（二）主要技术参数

1 材料与方法
1.1  实验饲料
本试验选用的饲料由安徽天邦饲料科技有限公司提供。
1.2 材料与试剂
除特殊说明外，本标准所用试剂均为分析纯，水为符合GB/T 6682规定的二级水。所有玻璃器皿及坩埚均需用稀盐酸浸泡过夜,用自来水反复冲洗,最后用水冲洗干净。
硫脲；盐酸（优级纯）；氢氧化钾；硼氢化钾。
盐酸溶液(6mol/L):量取50mL盐酸，再加入50mL水，混匀。
稀盐酸（0.6mol/L）：量取5mL盐酸，用水稀释至100mL，混匀。
硫脲溶液（50g/L）：称取5g硫脲，溶液100mL水中，混匀。
氢氧化钾溶液（0.2%）：称取1g氢氧化钾，溶液500mL水中，混匀，临用现配。
硼氢化钾碱溶液：称取10g硼氢化钾,溶于500mL氢氧化钾溶液(0.2%)中,混匀,临用现配。
盐酸溶液（5%）：量取5mL盐酸，用水稀释至100mL，混匀。
锑标准贮备溶液:1000μg/mL（来自国家有色金属及电子材料分析测试中心）。
1.3  主要仪器设备
双道原子荧光光谱仪（北京海光仪器公司，型号AFS-9800）；锑空心阴极灯；可调式电热板；万分之一天平（德国赛多利斯，型号Bs224s）；恒温干燥箱；马弗炉。
1.4 标准溶液的配制
锑标准中间液(20μg/mL ):准确吸取1mL锑标准溶液(1000μg/mL)于50mL容量瓶中,加水定容至刻度,混匀。临用现配。
锑标准工作液(200ng/mL):准确吸取1mL锑标准中间液(20μg/mL)于100mL容量瓶中,加水定容至刻度,混匀。临用现配。
锑标准系列溶液:分别准确吸取锑标准工作液 (200ng/mL) 0 mL、0.5 mL、1mL、2mL、5mL 和 10mL 于 50mL 容量瓶中,加入少量水稀释后,加入 2mL盐酸溶液(6mol/L)、2mL硫脲溶液(50g/L),加水定容至刻度,混匀。此锑标准系列溶液的浓度为 0ng/mL、2.00 ng/mL、4.00 ng/mL、8.00 ng/mL、20.0 ng/mL、40.0 ng/mL 。放置 30min 后测定。
1.5  试样的制备
1.5.1  酸消解法
准确称取试样预混合饲料0.5g ，(精确到0.0001 g)于50 mL坩埚中,加水少许湿润试样,慢慢加入20mL盐酸溶液(6mol/L),待激烈反应过后,小火加热,微微煮沸，至消化液5mL左右(注意防止溅出)。向容量瓶中提前加入2mL硫脲溶液(50g/L)。消化液冷却后,用水将消化液转移至50mL容量瓶中，加少许水多次冲洗坩埚,洗液并入容量瓶中,并稀释至刻度,摇匀,用无灰滤纸过滤,待用。同时于相同条件下,做试剂空白实验。
1.5.2  干灰化法
准确称取单一饲料、配合饲料5 g(精确到0.0001 g)于50 mL瓷坩埚中,低温碳化至无烟后,然后转入高温马弗炉中550℃恒温灰化4h。冷却后, 先滴加少量水润湿样品，再缓慢加入10 mL盐酸溶液(6mol/L)。待激烈反应过后,小火加热,微微煮沸，至消化液3mL～5 mL (注意防止溅出)。向容量瓶中提前加入2mL硫脲溶液(50g/L)。消化液冷却后,用水将消化液转移至50 mL容量瓶中，加少许水，多次冲洗坩埚,洗液并入容量瓶中,并稀释至刻度,摇匀,用无灰滤纸过滤,待用。同时于相同条件下,做试剂空白实验。
1.6  参数设定
调整仪器性能至最佳状态。空心阴极灯电流：70mA；光电倍增管电压：300V；载气流速：300mL/min;屏蔽气流800mL/min；原子化器温度200℃；原子化器高度8mm。
1.7  样品的检测
在与测定标准溶液系列相同的实验条件下，将空白溶液和试样溶液分别导入仪器，测定荧光值，与标准系列比较定量。
2  结果与分析
2.1 标准曲线
将浓度分别为0ng/mL、1ng/mL、2ng/mL、4ng/mL、10ng/mL、20ng/mL的锑标准溶液，供原子荧光光谱仪分析，以荧光响应值的峰面积为纵坐标，标准溶液浓度为横坐标，绘制标准曲线（见图１）。
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图1  锑标准曲线
2.2方法准确度和精密度
采用空白样品添加法，对预混合饲料、饲料添加剂分别添加浓度为0.1、0.2、0.4mg/kg进行复核实验；对单一饲料、浓缩饲料、配合饲料添加浓度为0.01、0.02、0.04mg/kg进行复核实验。每种浓度做5个平行样品，每个平行样测试3次，求回收率、批内平均值、批内变异系数、批间平均值、批间变异系数。测定结果见表1至表5。
表1   预混合饲料中添加锑的测定结果
添加浓度
(mg/kg)
批次
回收率
批内
平均值
批内变
异系数
批间
平均值
批间变
异系数
0.1

1

91.12 

92.90 

91.71 

91.91 

0.99 

91.85 

0.72 

2

93.26 

92.87 

92.45 

92.86 

0.44 

3

91.26 

91.46 

90.41 

91.04 

0.61 

4

91.48 

93.25 

90.84 

91.86 

1.36 

5

91.42 

92.87 

90.47 

1.59 

1.32 

0.2

1

96.26 

96.87 

97.45 

96.86 

0.61 

95.85 

2.04 

2

98.06 

97.35 

98.41 

97.94 

0.55 

3

92.41 

93.15 

92.56 

92.71 

0.42 

4

95.25 

99.84 

92.35 

95.81 

3.94 

5

98.87 

97.47 

91.43 

95.92 

4.12 

0.4

1

94.46 

94.11 

93.45 

94.01 

0.55 

94.09 

0.99 

2

92.12 

93.63 

92.15 

92.63 

0.93 

3

95.41 

95.78 

94.26 

95.15 

0.83 

4

94.45 

92.50 

95.48 

94.14 

1.61 

5

94.66 

91.67 

97.25 

94.53 

2.95 

表2  饲料添加剂中添加锑的测定结果
添加浓度
(mg/kg)
批次
回收率
批内
平均值
批内变
异系数
批间
平均值
批间变
异系数
0.1
1

90.12 

92.19 

91.52 

91.28 

1.16 

91.78 

1.36 

2

93.32 

94.87 

93.45 

93.88 

0.92 

3

91.26 

91.56 

92.41 

91.74 

0.65 

4

91.48 

89.43 

90.84 

90.58 

1.16 

5

93.42 

92.11 

88.74 

91.42 

2.64 

0.2
1

94.26 

95.63 

88.95 

92.95 

3.80 

93.09 

1.75 

2

97.06 

95.45 

90.91 

94.47 

3.38 

3

92.41 

92.44 

91.32 

92.06 

0.69 

4

95.25 

91.43 

86.42 

91.03 

4.86 

5

96.87 

96.47 

91.42 

94.92 

3.20 

0.4
1

90.63 

90.12 

91.42 

90.72 

0.72 

91.28 

1.55 

2

90.12 

89.90 

93.21 

91.08 

2.03 

3

86.75 

90.60 

93.42 

90.26 

3.71 

4

87.40 

90.54 

93.80 

90.58 

3.53 

5

96.26 

88.74 

96.26 

93.75 

4.63 

表3  单一饲料中添加锑的测定结果
添加浓度
(mg/kg)
批次
回收率
批内
平均值
批内变
异系数
批间
平均值
批间变
异系数
0.01

1

87.06 

87.81 

88.15 

87.67 

0.64 

88.22 

1.23 

2

86.06 

86.81 

87.15 

86.67 

0.64 

3

89.91 

89.10 

89.12 

89.38 

0.52 

4

88.05 

88.05 

88.85 

88.32 

0.52 

5

89.97 

87.97 

89.23 

89.06 

1.14 

0.02

1

86.06 

87.11 

88.35 

87.17 

1.31 

88.23 

1.14 

2

87.06 

87.41 

87.15 

87.21 

0.21 

3

89.41 

90.15 

88.76 

89.44 

0.78 

4

88.45 

88.44 

88.75 

88.55 

0.20 

5

89.47 

87.47 

89.43 

88.79 

1.29 

0.04

1

86.16 

86.87 

87.45 

86.83 

0.74 

89.20 

2.01 

2

88.06 

88.41 

88.15 

88.21 

0.21 

3

91.41 

90.15 

92.76 

91.44 

1.43 

4

88.25 

89.84 

92.75 

90.28 

2.53 

5

88.87 

87.47 

91.43 

89.26 

2.25 

表4  浓缩饲料中添加锑的测定结果
添加浓度
(mg/kg)
批次
回收率
批内
平均值
批内变
异系数
批间
平均值
批间变
异系数
0.01
1

88.66 

89.76 

88.42 

88.95 

0.80 

90.52 

1.71 

2

91.63 

93.12 

92.45 

92.40 

0.81 

3

90.54 

89.56 

93.21 

91.10 

2.07 

4

88.75 

91.60 

93.42 

91.26 

2.58 

5

87.65 

86.87 

92.11 

88.88 

3.18 

0.02
1

88.76 

88.41 

95.63 

90.93 

4.48 

91.63 

1.02 

2

90.76 

90.15 

95.45 

92.12 

3.15 

3

89.52 

89.84 

92.44 

90.60 

1.77 

4

95.25 

91.32 

92.25 

92.94 

2.21 

5

96.87 

86.42 

91.43 

91.57 

5.71 

0.04
1

92.46 

91.42 

93.45 

92.44 

1.10 

91.02 

0.93 

2

90.63 

90.12 

91.42 

90.72 

0.72 

3

90.12 

89.90 

93.21 

91.08 

2.03 

4

86.75 

90.60 

93.42 

90.26 

3.71 

5

87.40 

90.54 

93.80 

90.58 

3.53 

表5   配合饲料中添加锑的测定结果
添加浓度
(mg/kg)
批次
回收率
批内
平均值
批内变
异系数
批间
平均值
批间变
异系数
0.01

1

87.56 

89.15 

86.42 

87.71 

1.56 

89.60 

1.31 

2

90.63 

90.12 

91.42 

90.72 

0.72 

3

90.12 

89.90 

91.21 

90.41 

0.78 

4

86.75 

90.60 

91.42 

89.59 

2.78 

5

87.40 

90.54 

90.80 

89.58 

2.11 

0.02

1

96.26 

96.87 

97.45 

96.86 

0.61 

95.85 

2.04 

2

98.06 

97.35 

98.41 

97.94 

0.55 

3

92.41 

93.15 

92.56 

92.71 

0.42 

4

95.25 

99.84 

92.35 

95.81 

3.94 

5

98.87 

97.47 

91.43 

95.92 

4.12 

0.04

1

92.46 

92.11 

93.45 

92.67 

0.75 

94.88 

1.66 

2

94.12 

95.63 

95.15 

94.97 

0.81 

3

96.41 

95.45 

95.26 

95.71 

0.64 

4

94.45 

92.44 

95.78 

94.22 

1.78 

5

94.66 

96.47 

99.43 

96.85 

2.49 

从上述表中数据可以看出，不同种类的饲料和不同浓度的添加浓度的添加回收率均在80%-120%之间，相对标准偏差均在10%以内，方法检出限为0.010 mg/kg,方法定量限为0.040 mg/kg，方法的准确度和精密度都符合实验要求。酸溶解法、干灰化法是饲料前处理的常用方法，原子荧光光谱仪是饲料检测的常用仪器，多数检测机构都具备实验条件，所以该方法具有广泛性、实用性、可操作性，适用于饲料中锑的日常检测。


	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、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）

	无



	9、废止现行相关标准的建议

	无



	10、其它应予说明的事项

	无




注：没有的请填写 “无” 
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