附件

食品补充检验方法研制指南
为进一步强化检验检测技术对食品安全监管的支撑作用，统筹食品补充检验方法研制工作，加大食品补充检验方法研制力度，制定本指南。

一、研制范畴

食品补充检验方法是指根据食品安全监管需要，对于按照现有食品安全标准规定的检验项目和检验方法以及依照食品安全法第一百一十一条规定制定的临时检验方法无法检验的，国家食品药品监督管理总局组织制定的食品检验技术规范和要求。涉及特别管制药品的检验方法以及现有检验检测技术无法实现的检验项目不属于补充检验方法范畴。

二、工作目标

构建准确可靠、技术先进、快速响应的食品检验方法体系，支持打击农兽药滥用、食品生产经营领域掺假掺杂、非法添加非食用物质等违法违规行为，保障消费者食用安全和权益，促进食品行业健康有序发展，为食品抽样检验、案件调查处理和食品安全事故处置等监管工作提供方法学支撑。

三、重点研制方向

（1） 按照检验目标物质划分

1.农兽药残留：食品安全国家标准未涵盖的，由于滥用或违法使用而引入食品和食用农产品中的农兽药及其添加物或分解代谢产物。
2.非食品用化学物质：非食品原料或在食品中添加食品添加剂以外的化学物质；保健食品及其声称有保健功能的食品中添加的违禁药物以及其他危害人体健康的化学成分。
3.掺假掺杂物质：畜禽肉、酒类、蜂蜜、阿胶、饮料等食品原料或食品中掺入的替代物质。
4.营养成分、功效成分：食品安全国家标准未涵盖的，食品和特殊食品中的营养、功效及标志性成分。
5.天然毒性代谢物：蘑菇、蜂蜜、水产品等食品原料可能含有的天然毒素及其代谢物、微生物毒素及其代谢产物。
6.其他风险物质：食品安全标准以及食品安全法第一百一十一条规定制定的检验项目和检验方法均未涵盖的，日常监管和案件查办中发现的可能存在健康风险的物质。

（2） 按照检验技术划分

1.特异型检测方法：针对食品中一种或多种物质的高选择性筛查或确证检测方法；

2.通量型检测方法：针对食品中一类或多类物质的筛查或确证性检测方法；

3.非定向筛查方法：针对问题样品中的风险物质进行的高通量筛查方法；

4.通则性检测指南：针对食品中引入的风险物质筛查或确证检测方法，其样品前处理或检测方式可以以相同或相似步骤进行，方法包含指南涉及的物质动态列表和增补规则。

四、项目申报

食品检验机构、食品生产经营者、科研院所、食品行业协会学会、消费者组织等单位在食品检验中发现可能有食品安全问题，符合食品补充检验方法研制范畴和内容的，可以向所在地省级食品药品监管部门提出立项建议。特殊情况下，可以直接向食品药品监督管理总局提出立项建议。

立项建议需提供如下内容：

（一）相关检测项目对食品安全监管以及规范食品生产经营行为的重要性、目的和立项依据，重点说明拟解决的关键问题与食品安全监管的关系和意义；提供与现行食品安全标准的关系和明确的研究边界。
（二）国内外研究的基础和前期工作基础，特别是在食品安全监管实际中的研究性或监测性应用内容（如有）。
（三）相关项目的安全性评估数据及结论，并提供相关项目已有的标准限值、管理限值及评估数据。
（四）检测项目方法建立具体的技术途径和研究方案。
（五）检测项目及方法的先进性和创新性说明。

食品补充检验方法立项建议书见附件1。

五、项目确立

省级食品药品监管部门综合分析行政区域内各级食品药品监管部门食品安全监管工作需要，向国家食品药品监督管理总局提出食品补充检验方法立项需求。
国家食品药品监督管理总局按照轻重缓急、科学可行的原则，确定食品补充检验方法立项目录，通过公开征集或遴选确定起草单位，研制食品补充检验方法。特殊情况下，根据监管需求可以指定起草单位。

六、研制要求

起草单位应按以下要求开展食品补充检验方法研制工作：

（一）应在深入调查研究、充分论证技术指标的基础上研制食品补充检验方法，保证其科学性、先进性、实用性和规范性。鼓励检验机构联合科研院所、大专院校或社会团体研究机构共同起草。
（二）根据所起草方法的技术特点，原则上应选择不少于5家食品检验机构进行实验室间验证。验证实验室的选择应具有代表性和公信力。实验室间验证对于定性方法至少需要验证方法的检出限和特异性；对于定量方法至少需要验证方法的线性范围、定量限、准确度、精密度。食品补充检验方法编制技术要求见附件2。
（三）起草食品补充检验方法草案文本时，应参考检验方法编写规则，包括适用范围、方法原理、试剂仪器、分析步骤、计算结果等，同时还应编制起草说明，包括相关背景、研制过程、各项技术参数的依据、实验室内和实验室间验证情况和数据等。食品补充检验方法编写规则见附件3。
附件：1.食品补充检验方法立项建议书

2.食品补充检验方法编制技术要求

3.食品补充检验方法编写规则
附件1
食品补充检验方法立项建议书

	检验项目/指标
	

	方法名称
	

	拟解决的问题
	简要介绍该项目拟解决的实际问题和关键技术。（不超过300字）

	申请单位

基本情况
	单位名称：

地址：

联系人：

联系电话：
电子邮箱：

	合作单位
	如多家请按先后顺序列出

	调研基础
	拟解决的问题应具有一定的前期调研基础，并提供相关材料。

	相关工作基础
	重点说明已开展的实验室检验工作，以及国际、国内同类检验技术进展情况，并提供前期研究、实验数据或分析报告。不超过1500字。

	适用范围和主要

技术内容
	提供方法草案及相应的编制说明（作为附件），详细说明方法完成后的适用范围、研究方法、技术路线、拟解决的关键技术和工作方案等。


附件2
食品补充检验方法编制技术要求

1.基质选择

检测范围为某类或多类食品时，基质材料选择应为某类或多类食品中主要典型品种。

2.方法学考察要求

应充分考虑物质在提取净化过程中的吸附、转化等内容，对于混合标准溶液，需提供有关的稳定性、兼容性的内容。必要时可进行强化试验。

（1）提取效果
方法试验中，应进行提取效果的验证，可用以下方法进行试验：

——用阳性的标准物质或能力验证的样品进行试验；

——阳性样品或添加样品用同一溶剂反复提取，观察被分析物浓度变化；

——用不同提取技术或不同提取溶剂进行比较。

（2）方法的特异性

方法的特异性是指在确定的分析条件下，分析方法检测和区分共存物与目标化合物的能力。要说明该方法检测信号仅与被检组分有关，与其他化合物无关。说明采用的分析技术需要克服任何可预见的干扰，特别是来自基质组分的干扰，并重点考虑检测信号的专属性和鉴别能力。
确定特异性的方法：

①一般应对具有代表性的空白基质和空白基质添加被测组分的样品，按照确定的样品前处理方法处理后进行分析，考察基质中存在的物质是否对被测组分存在干扰。

②存在干扰峰时：

a.定量限小于或等于限量值的1/3时，干扰峰的容许范围小于或相当于限量值浓度峰的1/10；
b.定量限大于限量值的1/3时，干扰峰的容许范围小于或相当于定量限浓度峰的1/3。

确证方法宜采用：

——不同极性或类型色谱柱确证；

——气相色谱-质谱法；

——液相色谱-质谱法；

——其他。

对于内源性物质检测和基础环境引入类物质，需考虑空白和校准的方式。

（3）标准工作曲线

标准工作曲线的线性范围应尽可能覆盖两个以上数量级，至少进行5个浓度水平（不包括空白，应包含定量限、最大残留限量或10倍定量限）。对于筛选方法，线性回归方程的相关系数应不低于0.98；对于确证和定量方法，相关系数应不低于0.99。测试溶液中被测组分浓度应在校准曲线的线性范围内。应列出标准校准曲线方程、相关系数，必要时应给出典型色谱图。

应比较不加基质曲线和加基质曲线的差异，确定曲线制作要求。

（4）准确度

方法的准确度是指所得结果与真值的符合程度，检测方法的准确度一般用回收率进行评价。准确度适用于小样本的准确程度描述，其他文件中显示的正确度适用于大样本测试中准确程度的描述，一般需要进行统计分析后获得。回收率试验应做三个水平添加，一般添加水平为：

——对于禁用物质，回收率在方法定量限、两倍方法定量限和十倍方法定量限进行三水平试验；

——对于已制定限量值的，一般在1/2、1、2倍限量值三个水平各选一个合适点进行试验，如果限量值是定量限，可选择2倍限量值和10倍限量值两个点进行试验；

——对于未制定限量值的，回收率在方法定量限、常见限量指标和合适点进行三水平试验。

每个水平重复次数不少于6次，计算平均值。对回收率试验要求的参考范围见表A1。
表A1 不同添加水平对回收率试验的要求

	添加水平，mg/kg
	范围，%
	相对标准偏差，%

	(0.001
	50~120
	≤35

	＞0.001(0.01
	60~120
	≤30

	＞0.01(0.1
	70~120
	≤20

	＞0.1(1
	70~110
	≤15

	＞1
	70~110
	≤10


制作添加样品时，使用新鲜的食品，均一化并称量后添加物质标准溶液。

注1：添加的物质标准溶液总体积应不大于2mL。

注2：添加物质标准溶液后，应充分混合，并放置30min后再进行提取操作。

注3：检测时间需要数日时，宜将均一化的样品冷冻保存，避免多次冻结以及融解。宜在检测实施日当日制作添加样品。

（5）精密度

精密度：在规定条件下，相互独立的测试结果之间的一致程度。

方法的精密度包括重复性和再现性：

①重复性：在同一实验室，由同一操作者使用相同设备、按相同的测试方法，并在短时间内从同一被测对象取得相互独立测试结果的一致性程度。

每种试材均应进行重复性试验，至少进行三个水平的试验；添加水平要求参见“（4）准确度”中回收率试验要求，每个水平重复次数不少于6次。实验室内重复性试验的相对标准偏差符合表A2的要求。

注：重复性试验应按照样品处理方法获得添加均匀的试料，再取至少6批次试样进行独立测试。

表A2 实验室内重复性试验的相对标准偏差要求

	被测组分含量，mg/kg
	相对标准偏差，%

	(0.001
	≤36

	＞0.001(0.01
	≤32

	＞0.01(0.1
	≤22

	＞0.1(1
	≤18

	＞1
	≤14


②再现性：在不同实验室，由不同操作者按相同的测试方法，从同一被测对象取得相互独立测试结果的一致性程度。

试验应在不同实验室间进行，实验室个数不少于5个（不包括标准起草单位）。再现性应进行三个以上添加水平试验，其中一个添加水平应在定量限，添加水平要求参见“（4）准确度”中回收率试验要求，每个水平重复次数不少于6次。实验室间再现性试验的相对标准偏差应符合表A3的要求。

表A3 实验室间再现性试验的相对标准偏差要求

	被测组分含量，mg/kg
	相对标准偏差，%

	(0.001
	≤54

	＞0.001(0.01
	≤46

	＞0.01(0.1
	≤34

	＞0.1(1
	≤25

	＞1
	≤19


（6）定量限

定量限是指可以进行准确定性（定性方法检出限）和定量测定的最低水平，在该水平下得到的回收率和精密度应满足表A1和表A2的要求。

（7）验证试验

定性方法的验证项目包括方法适用的所有基质材料的检出限、特异性；定量方法的验证项目包括方法适用的所有基质材料的线性范围、特异性、准确度、精密度和定量限。
附件3
食品补充检验方法编写规则
1.概述

为保证食品补充检验方法文本的科学性、先进性和适用性，参考GB/T 1.1—2009《标准化工作导则 第1部分：标准的结构和编写》、GB/T 27404—2008《实验室质量控制规范 食品理化检测》、国际食品法典委员会（CAC）的相关规定，编制《食品补充检验方法编写规则》，作为食品补充检验方法文本编制的依据。

2.适用范围

本编写要求适用于食品补充检验方法的编写。

3.基本要求

（1）检测方法文本的编写应符合GB/T 1.1。

（2）检测方法的文字表达应结构严谨、层次分明、用词准确、表述清楚，不易产生歧义。术语和符号应统一，计量单位应以法定计量单位表示。

4.方法的结构

（1）规范性一般要素：方法名称、范围、规范性引用文件。

（2）规范性技术要素：原理、试剂与材料、仪器和设备、抽样、试样制备、分析步骤、结果计算、精密度、检出限、图谱、质量保证和控制。

（3）补充要素：附录。

方法名称、范围、试剂与材料、仪器和设备、试样制备、分析步骤、结果计算、精密度、检出限和图谱为必备要素，其他为可选要素。

5.规范性一般要素

（1）方法名称

方法名称一般表述为“《食品中××××物质的测定》（方法编号）”。

示例：
《食品中那非类物质的测定》（BJS 201601）

（2）范围

①明确该方法检测的适用范围和被检测的物质名称及检测方法。用“本方法规定了【食品】中【物质名称】的【检测方法】测定方法”表述。多组分检测可用附录形式列出所有物质的中、英文名称，并标示相关物质索引号。

②明确检测方法的适用界限。用“本方法适用于【食品】中【物质名称】的定性鉴定/定量测定”表述。

（3）规范性引用文件

如果标准中有规范性引用文件，在该章中列出所引用文件的清单，并用下述引导语引出：

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。

6.规范性技术要素

（1）原理

指明检测方法的基本原理、方法特征和基本步骤。

（2）试剂与材料

①本章用下列导语开头：“除另有规定外，本方法中所用试剂均为分析纯，水为符合GB/T 6682的【X】级水”。

②列出检测过程中使用的所有试剂和材料及其主要理化特性（浓度、密度等）。除了多次使用的试剂和材料，仅在制备某试剂中用到的不应列在本章中。

③试剂和材料按下列顺序排列：

a.以市售状态使用的产品（不包括溶液），注明其形态、特性（如化学名称、分子式、纯度、CAS号），带有结晶水的固体产品标明结晶水；

b.溶液或悬浮液（不包括标准滴定溶液和标准溶液），并说明其含量；

注：如果溶液由一种特定溶液稀释配制，按下列方法表示：

——“稀释V1(V2”表示，将体积为V1的特定溶液稀释为体积为V2的溶液；

——“V1+V2”表示，将体积为V1的特定溶液加到体积为V2的溶剂中。
c.标准溶液和内标溶液，说明配制方法；

注1：质量浓度表示为g/L，或其分倍数表示，如毫克每升（mg/L）。

注2：注明有效期和贮存条件。

d.指示剂；

e.辅助材料（如干燥剂、固相萃取柱等）。

（3）仪器和设备

应列出在分析过程中所用主要仪器和设备的名称及其主要技术指标。仪器设备的排列顺序一般为分析仪器、常用仪器或设备。

注：编写时不应规定仪器或设备的厂商或商标等内容。

（4）试样制备和保存

应具体写明实验室样品缩分、试样制备过程（如取样量、研磨、干燥、匀浆等）、试样特性（如粒度、质量或体积等）和试样贮存容器材料与特性（如类型、容量、气密性）以及贮存条件。

（5）分析步骤

不同检测项目样品的处理方法不同，在编写时应注意写清每一个步骤，应详细叙述试验步骤，以容易阅读的形式陈述有关试验。

①提取

应明确以质量或体积表示试样的称量。

应写明提取剂的名称、用量、提取方式，以及收集容器和浓缩条件。

②净化

应写明所用净化材料和净化步骤，以及收集容器、浓缩条件、定容方式和定容体积等。

③衍生化

如方法需要衍生化，应写明衍生化步骤。

④仪器参考条件

应注明检测技术参数及操作条件。

示例1：

气相色谱法：应写明色谱柱规格和型号、检测器温度、进样口温度、色谱柱温度、进样方式、进样体积、气体类型和纯度以及流速等信息。

示例2：

气相色谱-质谱联用法：应写明色谱柱规格和型号、进样口温度、检测器温度、色谱柱温度、进样方式、进样体积、气体类型和纯度、流速、离子源温度、接口温度和质谱检测模式等信息。

示例3：

液相色谱法：应写明色谱柱规格和型号、色谱柱温度、检测波长（紫外、荧光）、流动相、流速、进样体积和梯度洗脱条件等信息。

示例4：

液相色谱-质谱联用法：应写明色谱柱规格和型号、流动相、流速、进样体积、梯度洗脱条件、离子源类型、毛细管电压、毛细管温度、雾化气流量、碰撞气类型、检测方式等信息，多反应监测条件应列表给出。

⑤标准工作曲线

应写明标准工作曲线的实验过程，按照实际情况可建议采取基质匹配的方法，需说明基质空白溶液的配制过程。

⑥测定

单点校正法应规定标准溶液和待测溶液进样顺序。

标准工作曲线法应规定待测组分的响应值应在仪器检测的定量测定范围之内。对需要进行平行测定的，应予以明确规定。

⑦空白试验

不加试样或仅加空白试样的空白试验应采用与试样测定完全相同的试剂、设备和步骤等进行。

（6）结果计算

表示测定结果时，应注明是以何种目标物进行计算。结果以质量分数ω计，数值用毫克每千克（mg/kg）或毫克每升（mg/L）表示，并写出计算公式，格式按GB/T 1.1中相关规定执行。计算公式应以量关系式表示，公式后要标明编号，标准中有一个公式也要编号，编号从（1）开始。量的符号一律用斜体，应给出计算结果的有效数位，计算结果一般不少于两位有效数字。

示例：

试料中被测目标物以质量分数ω计，数值以毫克每千克（mg/kg）表示，按公式（1）计算。
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        …………………（1）
式中：

(一标准溶液中物质的质量浓度，单位为毫克每升（mg/L）；

Ai一样品溶液中被测i组分的峰面积；

Asi—物质标准溶液中被测i组分的峰面积；

V1—提取溶剂总体积，单位为毫升（mL）；

V2—吸取出用于检测用的提取溶液的体积，单位为毫升（mL）；

V3—样品溶液定容体积，单位为毫升（mL）；

m—试料的质量，单位为克（g）；

计算结果保留两位有效数字，当结果大于1mg/kg时保留三位有效数字。

（7）精密度和准确度

方法精密度用重复性相对标准差和再现性相对标准差评价，准确度用添加回收率表示。

①检出限

标明检测方法的定量限，如为多成分检测，应列表表示，参见附录A。

②其他

除以上技术内容外，还可根据检测方法的特点和需要，合理编写其他技术内容和关键技术，如对特殊情况的说明和有关图表等。

食品补充检验方法中的字号和字体详见附录B。

7.附录

当方法中的某部分应执行的内容放在方法正文中影响方法结构时，可将这部分放在正文的后面，如谱图等作为附录；有助于标准理解或使用的附加信息，也可作为附录。

附录A
目标化合物检出限及参考数据

	序号
	中文名称
	英文名称
	CAS号
	保留时间

min
	定量限

mg/kg或μg/kg
	质量浓度

mg/L或μg/L

	1
	
	
	
	
	
	

	2
	
	
	
	
	
	

	3
	
	
	
	
	
	

	4
	
	
	
	
	
	


附录B
食品补充检验方法中的字号和字体

	页别
	位置
	文字内容
	字体字号

	正文首页
	第一行
	标准名称
	三号黑体

	各页
	　
	章、条的编号和标题
	五号黑体

	
	
	标准条文、列项及其编号
	五号宋体

	
	
	标明注的“注”“注×”
	小五号黑体

	
	
	标明示例的“示例”“示例的×”
	小五号黑体

	
	
	条文的示例
	小五号宋体

	
	
	注、图注、表注
	小五号宋体

	
	
	脚注、脚注编号、图的脚注、表的脚注
	小五号宋体

	
	
	图的编号、图题；表的编号、表题
	五号黑体

	
	
	续图、续表的“（续）”
	五号宋体

	
	
	图、表右上方关于单位的陈述
	小五号宋体

	
	
	图中的数字和文字
	六号宋体

	
	
	表中的数字和文字
	小五号宋体

	附录
	第一行
	附录编号
	三号黑体

	
	第二行
	附录标题
	三号黑体

	
	第三行
	附录内容
	五号宋体
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