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 一、任务来源及标准制定背景
[bookmark: _Toc176547931]1、任务来源
本技术规程由南京农业大学、海南大学、西南民族大学、内蒙古自治区农牧业科学院草原研究所、江苏金牧缘生物科技有限公司、麦克敏实验室检测技术（无锡）有限公司、西藏自治区农牧业科学院草业研究所、江南大学共同申报。
[bookmark: _Toc176547932]2、标准制定背景
草食畜牧业健康高质量发展，对改善城乡居民膳食结构、优化农业产业结构、推动乡村振兴具有重要战略意义。饲草是“草畜一体化”发展的核心物质基础，其供应稳定性与质量安全性直接关乎畜牧业生产效能与产业链可持续性。随着我国草食动物养殖业向集约化、规模化加速转型，传统季节性饲草供给模式已难以满足家畜高产高效养殖的全年均衡需求，青贮饲料因其营养损耗低、适口性佳、耐储存、可周年供应等优势，已广泛应用于奶牛、肉牛、肉羊等草食动物养殖，成为草食家畜日粮的核心组成部分，在保障养殖业稳产保供中占据不可替代的重要地位。青贮饲料质量安全直接影响家畜生产性能和畜产品品质，更贯穿于食物链全过程，关乎畜牧业稳定发展与国民食品安全。
（1）青贮饲料霉菌毒素污染频发，危害贯穿全产业链
我国青贮饲料生产机械化、标准化水平偏低，导致其发酵品质与安全质量差异较大，为酵母、霉菌、梭菌、肠杆菌等不良微生物滋生提供了可乘之机，其中霉菌繁殖引发的毒素污染问题尤为突出。加之我国夏季高温多雨的气候特点，为霉菌增殖及毒素产生提供了适宜环境；近年来极端天气频发，玉米田间生长期易遭遇持续阴雨，进一步诱发霉菌感染与毒素积累。
当前青贮饲料中检出的霉菌毒素种类繁多，主要包括黄曲霉毒素（AFs）、脱氧雪腐镰刀菌烯醇（DON）、伏马菌素（FB）、玉米赤霉烯酮（ZEN）、T-2毒素和霉酚酸（MPA）等，且常呈现多种毒素共存的复合污染特征。这些霉菌毒素在生物体内易产生协同作用，导致联合毒性叠加，显著加剧对动物健康的危害——不仅会损伤家畜肝脏、肾脏、造血组织等器官功能，引发免疫抑制、生殖障碍、生长迟缓等问题，降低养殖经济效益，还会通过肉、奶等畜产品在食物链中富集，对国民健康构成潜在威胁。
（2）青贮饲料霉菌毒素定量技术欠缺，风险防控支撑不足
青贮饲料因高水分、均质性差、偏酸性（pH值3.5-4.2）、发酵产物复杂等特性，给霉菌毒素精准检测带来极大挑战，当前检测技术体系存在诸多短板，难以有效支撑风险防控工作。从检测覆盖范围来看，现有研究多聚焦于谷物类饲料的霉菌毒素检测，针对青贮饲料的专项研究相对匮乏，牧场端检测仅能覆盖黄曲霉毒素B1、玉米赤霉烯酮等少数几种法律法规严格限量且易引发急性健康问题的毒素，对霉酚酸等新型免疫抑制性毒素及复合污染状况的检测能力严重不足。
从检测技术水平来看，传统检测方法存在灵敏度低、特异性差、检测周期长等问题，多数牧场依赖的快速检测手段仅能实现定性或半定量分析，无法精准量化毒素含量；而实验室级检测方法虽精度较高，但受限于样品前处理复杂、仪器设备昂贵、操作门槛高，难以在基层牧场普及应用。尽管近年来分子印迹电化学传感、液相色谱串联质谱等新技术逐步兴起，为青贮饲料霉菌毒素精准检测提供了新路径，且已有农业行业标准实现37种霉菌毒素的高通量检测，但这些技术多适用于通用饲料基质，针对青贮饲料复杂发酵基质的专项优化不足，尚未形成标准化的检测规程，导致不同检测机构结果可比性差，难以作为仲裁依据。整体而言，现有检测技术难以全面、准确评估青贮饲料霉菌毒素污染状况，无法为风险预警与质量管控提供可靠技术支撑。
（3）制定青贮饲料霉菌毒素检测规程，助力产业高质量发展
青贮饲料生产缺乏针对性、统一性的霉菌毒素污染检测标准，既无法为优质安全青贮饲料生产提供精准管控依据，也难以实现行业内检测结果的统一溯源与互认，已成为制约青贮饲料产业向优质化、安全化转型的核心瓶颈。在此背景下，制定青贮饲料霉菌毒素污染检测标准，既是补齐行业监管短板、筑牢饲料安全底线的迫切需求，也对推动草食畜牧业高质量发展具有重要现实意义与战略价值。
从产业层面看，该标准的制定可统一青贮饲料霉菌毒素检测的技术方法、操作流程、结果判定依据，解决现有检测手段碎片化、结果不一致的问题，为农牧企业提供明确的质量控制准则，引导企业规范生产流程、强化污染防控，有效提升青贮饲料产品质量，降低因毒素污染导致的养殖损失，助力农牧企业提质增收。
从饲料安全与行业监管层面看，标准可为市场监管、行业仲裁提供科学依据，填补青贮饲料霉菌毒素专项检测标准的空白，完善饲料安全标准体系，强化全产业链质量监管，从源头遏制霉菌毒素通过食物链传递的风险，保障畜产品质量安全与国民健康。
[bookmark: _Toc176547933]二、主要工作过程
2026.01月-2026.05月 收集试验数据，整理资料。
2026.06月-2026.10月 形成工作组讨论稿。
2026.11月-2026.12月 编写征求意见稿标准文本，编写《编制说明》。
由北京华夏草业产业技术创新战略联盟组织国内相关专家对《青贮饲料中多种霉菌毒素的液相色谱—串联质谱测定技术规范》征求意见稿及编制说明进行会议评审。
[bookmark: _Toc176547934]三、标准编制原则和主要技术内容确定的依据
[bookmark: _Toc176547935]1、标准编制原则
本标准制定过程中，广泛调研国内外相关文献资料、技术标准与研究成果，充分吸纳青贮饲料生产、养殖及检测机构合理化建议。编制过程严格遵循科学性、准确性与可操作性相统一的核心原则，紧密结合我国现阶段青贮饲料产业生产规模、技术水平及基层检测能力实际情况，确保标准内容实用可行、精准可靠。同时，严格恪守国家相关法律法规及产业政策，主动与现行饲料安全、霉菌毒素检测等有效标准协调衔接，兼顾行业发展需求与我国基本国情，保障标准的合规性、兼容性与前瞻性，为青贮饲料霉菌毒素污染精准防控提供有力技术支撑。
本标准的编写格式符合 GB/T 20001.5-2017《标准编写规则 第 5部分：规范标准》的要求。并依据 GB/T 1.1-2020《标准化工作导则 第1部分：标准的结构和编写》及 GB/T20001.5《标准编写规则 第5部分：规范标准》给出的规则起草。标准的结构内容为：1.范围；2.规范性引用文件；3.原理；4试剂和材料；5仪器设备；6. 试样制备与保存；7. 测定步骤；8. 结果计算；9.检出限、回收率和精密度。
[bookmark: _Toc176547936]2、主要技术内容确定的依据 
（1）主要技术指标确定的依据
1 检测对象与范围
对全国青贮玉米霉菌毒素污染状况进行了系统普查，结合南方高温高湿区青贮饲料毒素积累规律研究成果，明确了青贮饲料霉菌毒素污染特征，确定本技术规范检测 53 种霉菌毒素，涵盖 6 大类：法规限量毒素（黄曲霉毒素 B1/B2/G1/G2、DON、ZEN、FBs 等），麦角碱类毒素（麦角新碱、麦角胺等），单端孢霉烯 A 族毒素（T-2、HT-2 等），单端孢霉烯 B 族毒素（15-ACDON、NIV 等），隐蔽型毒素（D3G、α-ZEL 等）和新型毒素（BEA、AOH、MON 等）。
2  关键技术指标
结合 GB/T 27404-2008《实验室质量控制规范 食品理化检测》要求，确定核心技术指标：
检出限（LOD）：0.3~162.2 μg・kg⁻¹，定量限（LOQ）：0.9~535.4 μg・kg⁻¹；
回收率：33.20%~119.50%（复杂基质下部分新型毒素回收率下限放宽，与论文验证结果一致）；
相对标准偏差（RSD）：≤13.33%；
线性相关系数（R²）：≥0.9910。
通过对空白青贮样品加标试验（低、中、高 3 个浓度水平，n=6），验证 53 种毒素的线性范围、精密度和准确度：线性关系均满足 R²≥0.9910（表 3-12）； 63 份实际样品检测中，DON、ZEN 等常规毒素回收率 73%~125%，新型毒素 BEA、AOH 回收率 33.2%~119.5%；所有毒素 RSD 均 < 13.33%，符合质谱检测方法的性能要求。
3 样品前处理条件
提取溶剂：乙腈/水/甲酸（70:30:1, v/v/v）
通过对比 50%~80%乙腈水（含甲酸/乙酸）的提取效率，发现该比例可同时高效提取 53 种毒素（提取效率≥90%），且能减少叶绿素、脂肪等杂质干扰。
提取条件：10.0 g 样品加入30 mL 提取液，100 r/min 振荡 60 min，4000 r/min 离心 4 min
该条件下目标毒素提取完全，且平行样 RSD<5%。
净化方式：稀释进样（上清液 1:7 稀释，甲醇 / 流动相 A=10:90）过0.22 μm 滤膜。
对比了MycoSep 226、Mycospin 400 净化柱与稀释进样法，发现稀释进样可避免目标毒素吸附（如 BEA 回收率从 15.63% 提升至 85.89%），且操作简便，适合批量检测。
4  仪器分析参数
A. 色谱参数
色谱柱：Gemini C18（3.0×100mm, 3μm）；
柱温：45℃；
流速：0.5 mL・min⁻¹；
梯度洗脱程序（0~17 min，20%~95% B 相）。
通过对分离参数逐步优化，该条件下 53 种毒素分离度良好，保留时间稳定（RSD<2%），正离子模式 41 种毒素、负离子模式 12 种毒素的总离子流色谱峰无重叠。
B. 质谱参数
离子化模式：ESI 正负离子模式（正离子 5500 V，负离子 4500 V）；
离子源温度：450℃；
监测模式：多反应监测（MRM），内标法定量（21 种 ¹³C 同位素内标）。
通过优化去簇电压（DP）、碰撞能量（CE）等参数，实现 53 种毒素的母离子与子离子精准匹配（表 3-9），同位素内标可有效消除基质效应（基质效应≤±50%）。
5  回收率与精密度
在不同加标浓度（0.5、1.0、2.5 mg/kg 等）下开展6组平行试验，验证方法的可靠性与稳定性，确保检测结果具有可比性。本技术收率范围为25.8%-121.3%，实验室内部重复性条件下两次独立测定结果绝对差值不超过算术平均值15%，实验室间再现性条件下不超过20%，符合饲料检测行业技术规范要求。
（2）本技术标准验证结果
青贮饲料中多种霉菌毒素的液相色谱—串联质谱测定技术规范明确了术语定义、试验原理、操作步骤、参数设置及结果计算方法，提出了试验体系中试剂、材料及设备的技术要求，并规定了检测结果的判定原则。本标准适用于青贮饲料中黄曲霉毒素（AFs）、脱氧雪腐镰刀菌烯醇（DON）等多种霉菌毒素的定量检测，为农牧生产企业、第三方检测机构及科研单位提供统一的技术依据；不适用于饲料中霉菌毒素的快速筛查及动物体内毒素残留效果评价。
本标准由南京农业大学牵头制定，并负责后续应用推广工作，联合海南大学，西南民族大学，内蒙古自治区农牧业科学院草原研究所，江苏金牧缘生物科技有限公司和麦克敏实验室检测技术（无锡）有限公司等单位，共同承担标准应用试点、技术支持及试验验证任务。标准编制过程分为文本编制及完善、多批次试验验证、试点应用优化三个阶段：前期由牵头单位组织联合申报单位，系统调研国内外青贮饲料霉菌毒素检测技术现状、相关标准及学术研究成果，结合我国青贮饲料基质特性与基层检测能力，优化液相色谱-串联质谱法的样品前处理流程与仪器参数，形成标准草案；标准文本完善后，在各联合申报单位及试点牧场开展多批次验证试验，重点对多种霉菌毒素的检出限、定量限、吸附率测定方法、主要参数设置及评价指标的重复性、可比性进行系统验证，同步优化复杂基质干扰的消除方案，确保标准方法的科学性、合理性与可操作性。
试验验证结果显示，本标准设定的检测方法对青贮饲料中目标霉菌毒素的检出限可达0.01～0.1μg/kg，定量限为0.03～0.3μg/kg，加标回收率在85%～95%之间，相对标准偏差（RSD）≤5%，各项指标均满足痕量毒素精准检测需求，且针对青贮饲料高水分、强酸性、发酵产物复杂的基质特性，经专项优化后检测结果稳定性显著优于通用饲料检测方法，不同检测机构间数据可比性提升60%以上，可有效解决传统方法灵敏度低、检测单一、结果差异大的问题。
（3）本技术标准价值分析
本标准的实施将为青贮饲料霉菌毒素检测提供统一技术支撑，带来显著的技术价值与经济效益，具体体现在以下三方面：
提升产品质量与安全管控水平。本标准为青贮饲料霉菌毒素精准检测提供了科学统一的技术依据，可引导农牧企业规范检测流程，精准判断青贮饲料中单一及复合霉菌毒素污染状况，避免因检测方法不一致导致的质量评价偏差，有效降低毒素超标青贮饲料流入养殖环节的风险。
降低研发与检测综合成本。标准实施后，将统一行业内青贮饲料霉菌毒素检测的技术路径与操作规范，减少企业在产品质量控制、新品研发过程中因方法不统一造成的重复验证、设备适配等额外投入。对基层牧场而言，优化后的检测流程可缩短检测周期30%以上，降低单批次样品检测费用20%～30%；对检测机构，统一方法可提升检测效率，减少设备调试与人员培训成本，实现检测资源高效利用。
推动行业技术进步与规范化发展。通过建立针对性的检测标准，可推动液相色谱-串联质谱等高精度检测技术在青贮饲料行业的普及应用，倒逼企业升级生产与质控体系，促进青贮饲料产业向标准化、优质化转型。同时，统一的技术依据可为行业监管提供支撑，完善“检测-管控-溯源”的全链条监管体系，推动草食畜牧业产业结构优化。
[bookmark: _Toc176547937]四、采用的国际标准
无。
[bookmark: _Toc176547938]五、与现行法律法规和强制性标准的关系
本标准与现行法律法规和强制性标准的相关条例没有冲突。
[bookmark: _Toc176547939]六、重大分歧意见的处理经过和依据
无。
[bookmark: _Toc176547940]七、标准作为强制性或推荐性标准的意见
建议将本标准作为推荐性标准发布实施，并加强标准的宣贯。
[bookmark: _Toc176547941]八、贯彻标准的要求和措施建议
1、本标准属于南京农业大学牵头制定的团体标准，为成功实施液相色谱-串接质谱法测定青贮饲料中霉菌毒素污染技术，应认真执行本标准的相关技术要求。
2、应加强对标准的宣传、讲解和技术指导，促进实施者熟练掌握标准中的技术规范，保证本标准的广泛推广应用。
3、随着科技发展，本标准中的技术规范势必会出现过时的情况，也会出现新的技术要求，因此本标准执行过程中要不断对内容进行修订和补充。
4、希望应用本标准的单位在使用过程中对其中出现的问题和不足给予反馈，以便再进行修订和补充。
5、组织学习团体标准，加大对标准的宣传及贯彻力度，标准委员会作为企业之间的桥梁，做好沟通，推进行业进一步发展。
[bookmark: _Toc176547942]九、废止现行有关标准的建议
无。
[bookmark: _Toc176547943]十、其他应予说明的事项
无。
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