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[bookmark: _Toc224989063][bookmark: BookMark2]前言
本文件按照GB/T 1.1—2020《标准化工作导则  第1部分：标准化文件的结构和起草规则》的规定起草。
请注意本文件的某些内容可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别专利的责任。
本文件由西安市计量标准检测认证协会提出并归口。
[bookmark: _GoBack]本文件起草单位：来宾市农业生态和耕地质量保护中心。
本文件主要起草人：蔡勇胜。
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[bookmark: _Toc224989064][bookmark: BookMark3]引言
果蔬产品是城乡居民日常膳食的重要组成部分，其质量安全水平直接关系公众身体健康和农产品消费信心。农药在果蔬生产过程中对病虫害防治、产量保障和品质稳定具有重要作用，但若农药使用不规范、采收间隔期控制不当、混配施药管理不到位或者采后处理环节控制不严，易造成果蔬中农药残留超限。农药残留不仅影响果蔬产品质量和流通秩序，还可能对消费者健康、产地信誉、市场准入和贸易流通产生不利影响。尤其在农贸市场、商超配送、生产基地、分拣包装中心和监管抽检等场景中，快速、有效、可操作的检测方法对于农药残留风险筛查和质量控制具有重要意义。
目前，果蔬农药残留检测已形成以实验室确证检测为基础、现场快速筛查为补充的技术体系。实验室检测方法灵敏度高、定性定量能力强，但存在检测周期较长、设备条件要求高、现场适应性不足等特点；快速检测方法具有操作简便、检测速度快、应用场景灵活和筛查效率高等优势，适用于基层监管、流通环节抽查、生产环节自检和应急排查等工作。但在实际应用中，仍存在样品制备不统一、前处理操作不规范、检测条件控制不一致、方法适用范围不明确、结果判定依据不统一、质量控制措施不足和异常结果处置不规范等问题，影响快速检测结果的准确性、稳定性和可比性。
为规范果蔬农药残留快速检测活动，统一样品采集、保存运输、制样前处理、检测操作、结果判定、质量控制和记录管理要求，提高快速检测工作的规范化、标准化和可追溯水平，制定本文件。本文件围绕果蔬农药残留快速检测全过程，明确检测基本要求、样品管理要求、检测条件要求、常用快速检测方法要求、质量控制要求、结果报告要求和异常情况处置要求，突出现场筛查方法的适用性、操作性和风险控制要求。
本文件重点关注酶抑制法、免疫分析法、胶体金法、生物传感法及其他适用于果蔬农药残留现场快速筛查的方法应用要求，对不同方法的适用对象、关键操作步骤、干扰因素控制、阳性可疑结果复核、检测废弃物处置和安全防护等提出统一要求。对样品代表性不足、前处理不符合要求、质控结果异常、检测环境不满足要求以及结果判定依据不充分等情形，本文件强调应停止判定或者重新检测，不得以不合格的操作过程直接出具正式结论。
本文件适用于果蔬生产、收购、储运、批发、零售、团餐配送、校园食材管理、农产品质量安全监管和第三方检测等场景中的农药残留快速检测活动，也可作为有关单位建立检测流程、岗位培训、质量控制和内部审核制度的依据。通过本文件的实施，可推动果蔬农药残留快速检测由经验性操作向标准化实施转变，为农产品质量安全风险筛查和源头治理提供技术支撑。
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[bookmark: BookMark4]

果蔬农药残留快速检测方法技术规范
[bookmark: _Toc17233325][bookmark: _Toc26986530][bookmark: _Toc26986771][bookmark: _Toc97192964][bookmark: _Toc224989065][bookmark: _Toc26718930][bookmark: _Toc17233333][bookmark: _Toc26648465][bookmark: _Toc24884211][bookmark: _Toc24884218]范围
[bookmark: _Toc17233326][bookmark: _Toc24884212][bookmark: _Toc17233334][bookmark: _Toc26648466][bookmark: _Toc24884219]本文件规定了果蔬农药残留快速检测的基本要求，样品采集、制备与保存，快速检测方法要求，结果判定与报告，质量控制，异常情况处置及记录与档案管理等内容。
本文件适用于果蔬产品农药残留的现场快速筛查和初步判定。
[bookmark: _Toc26986772][bookmark: _Toc26718931][bookmark: _Toc224989066][bookmark: _Toc26986531][bookmark: _Toc97192965]规范性引用文件
下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，仅该日期对应的版本适用于本文件；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。
GB 2763 食品安全国家标准  食品中农药最大残留限量
GB/T 5009.199 蔬菜中有机磷和氨基甲酸酯类农药残留量的快速检测
GB/T 27404 实验室质量控制规范  食品理化检测
GB/T 27417 合格评定  化学分析方法确认和验证指南
[bookmark: _Toc224989067][bookmark: _Toc97192966]术语和定义
下列术语和定义适用于本文件。

果蔬农药残留快速检测 rapid detection of pesticide residues in fruits and vegetables
采用快速检测技术对果蔬样品中一种或一类农药残留进行现场或者近现场筛查和初步判定的活动。

快速检测方法 rapid test method
在较短时间内完成样品处理、反应和结果判定，适用于现场筛查、过程监测或者基层监管的检测方法。

筛查结果 screening result
依据快速检测方法获得的用于判断样品是否存在农药残留异常风险的结果。


阳性可疑样品 suspected positive sample
经快速检测后结果显示超过方法判定阈值、呈阳性反应或者存在异常信号，需进一步复核或者送实验室确证的样品。

空白样品 blank sample
不含待测农药或者其含量低于方法检出能力，用于检查检测过程是否存在污染或者背景干扰的样品。

平行样 parallel sample
在相同条件下，对同一样品进行两次或两次以上独立检测所获得的样品份。

酶抑制法 enzyme inhibition method
利用有机磷类或者氨基甲酸酯类农药对特定酶活性产生抑制作用，通过测定酶反应变化实现快速筛查的检测方法。

免疫分析法 immunoassay
利用抗原与抗体特异性结合原理，对目标农药残留进行快速筛查的检测方法。

胶体金法 colloidal gold method
以胶体金标记物为信号载体，通过试纸条或者测试卡显色反应对目标农药残留进行快速判定的方法。

检出限 limit of detection
在规定检测条件下，方法能够检出待测物存在的最低含量或者最低响应水平。

基质效应 matrix effect
样品中除待测物以外的其他组分对检测信号、反应过程或者结果判定造成影响的现象。

质量控制样品 quality control sample
用于验证检测过程受控状态、方法有效性和结果可靠性的样品。

[bookmark: _Toc224989068]基本要求
人员要求
从事果蔬农药残留快速检测的人员应经过相应方法培训，并经考核合格后上岗。
检测人员应熟悉所用快速检测方法的适用范围、操作步骤、结果判定要求、质量控制要求和安全防护要求。
检测人员实施检测前，应核对检测任务、样品信息、方法要求和仪器试剂状态。
未经培训或者不具备相应操作能力的人员，不得独立实施检测。
场所与环境要求
快速检测场所应满足样品接收、样品制备、检测操作、结果判定和废弃物暂存的基本要求。
检测区域应保持整洁、有序，并应避免交叉污染。
检测环境温度、湿度、光照和通风条件应符合所用检测方法、仪器设备和试剂说明书要求。
检测过程中不得在检测区域内实施与检测无关的进食、吸烟、饮水和其他可能影响检测结果的活动。
现场检测条件不满足方法要求时，不得实施检测。
仪器设备要求
快速检测所用仪器设备、器具和辅助装置应满足方法要求。
需要计量确认、校准或者检定的仪器设备，应在有效状态下使用。
仪器设备使用前应检查其电源、运行状态、示值状态和功能状态。
仪器设备发生故障、示值异常或者超出有效确认周期时，不得用于正式检测。
用于样品处理和检测的器具应保持清洁，并应根据需要实施清洗、干燥和编号管理。
试剂与耗材要求
检测所用试剂、试纸条、检测试剂盒、标准物质和耗材应符合相应方法要求。
试剂和耗材应在规定储存条件下保存，并应在有效期内使用。
试剂启用前应核对名称、批号、有效期、储存条件和外观状态。
超过有效期、储存条件不符合要求、包装破损、外观异常或者来源不明的试剂和耗材，不得使用。
不同方法配套试剂和耗材不得混用；无明确兼容性说明的，不得替代使用。
检测方法选用要求
快速检测方法的选用应与检测目的、样品类型、目标农药类别和现场条件相适应。
对有机磷类和氨基甲酸酯类农药筛查，宜采用酶抑制法等适宜方法。
对特定单一农药或者特定类别农药筛查，宜采用免疫分析法、胶体金法或者其他适宜方法。
检测方法的适用样品范围、检出能力、判定阈值和干扰因素应明确。
超出方法适用范围的样品，不得直接采用该方法出具筛查结果。
样品管理要求
样品应具有代表性，并应满足采样、编号、传递、保存和制备要求。
样品接收时，应核对样品名称、来源、数量、状态、采样时间和编号信息。
样品信息不完整、样品状态异常或者样品不满足检测要求时，应拒收、补正或者重新采样。
样品在检测前不得受到挤压、污染、混淆或者异常温度影响。
检测实施要求
检测应按照规定的方法步骤实施。
检测过程中应控制样品称量、提取体积、反应时间、反应温度和判读时限等关键条件。
检测人员不得擅自减少操作步骤、缩短反应时间或者改变判定条件。
同批样品检测时，应防止样品之间交叉污染。
需要设置空白样、平行样或者质量控制样品的，应按规定同步实施。
结果判定要求
检测结果应依据所用方法规定的判定规则进行判定。
结果判定前，应确认检测过程受控、质控结果符合要求、仪器状态正常。
质控结果不符合要求的，该批检测结果不得判定，应查明原因并重新检测。
快速检测结果为阳性可疑时，应按规定实施复测、复核或者送实验室确证。
快速检测结果不得直接替代依法要求的实验室确证结果。
质量控制要求
快速检测活动应实施全过程质量控制。
质量控制应覆盖样品管理、仪器状态、试剂状态、操作过程、判定过程和结果记录等环节。
同一批次检测中，发现空白异常、平行样偏差超限、质控样不符合要求或者仪器异常时，应停止检测或者停止判定。
对重复出现的异常情况，应组织原因分析并采取纠正措施。
安全与废弃物处置要求
检测人员应按要求采取个人防护措施。
检测过程中涉及有机溶剂、显色试剂、洗脱液和其他化学品时，应防止吸入、误食、接触伤害和火灾风险。
检测废液、废弃试剂、废弃试纸条、废弃样品和一次性耗材应分类收集。
废弃物处置应符合有关安全、环保和生物卫生要求，不得随意倾倒或者混入生活垃圾。
记录要求
快速检测活动应形成完整记录。
记录内容应至少包括样品信息、检测方法、试剂批号、仪器设备信息、检测时间、操作人员、质控情况、检测结果和处置情况。
记录应真实、完整、清晰，不得伪造、涂改或者遗漏关键内容。
电子记录与纸质记录并行使用时，两者内容应保持一致。
[bookmark: _Toc224989069]样品采集、制备与保存
一般要求
样品采集、制备与保存应保证样品的代表性、完整性和可检测性。
样品采集、传递、接收、制备和保存过程中，应防止样品污染、变质、混淆、遗失和信息错误。
样品处理应与检测方法要求相适应；不符合方法要求的样品，不得直接用于检测。
样品采集要求
样品采集应根据检测目的、样品种类、批次规模和流通状态实施。
样品应具有代表性。同一批次样品的采集部位、采集数量和采集方式应符合有关规定或者检测方案要求。
采样时应记录样品名称、品种、产地、批次、数量、采样地点、采样时间和采样人员等信息。
采样器具应清洁、干燥，不得对样品造成污染。
采样过程中不得将不同批次、不同来源或者不同品种样品混合。
已发生腐败、霉变、严重机械损伤或者明显污染的样品，应单独标识；不适合检测的，不得作为正常样品进行结果判定。
样品数量要求
样品数量应满足快速检测、平行检测、复测和留样需要。
同一检测任务涉及多种方法时，样品数量应满足各方法独立检测要求。
样品数量不足的，应补采；无法补采的，应在记录中注明，并不得出具完整判定结论。
样品编号与标识
样品采集后应立即编号并加贴标识。
样品编号应具有唯一性，并应与采样记录、流转记录和检测记录对应一致。
样品标识内容宜包括样品编号、样品名称、采样时间、采样地点和采样人员。
标识模糊、脱落或者无法对应原始信息的样品，不得直接进入检测程序。
样品运输与接收
样品运输过程中应采取防挤压、防污染、防失水和防温度异常措施。
对需冷藏或者避光保存的样品，应按规定条件运输和暂存。
样品接收时，应核对编号、数量、包装状态和样品状态。
接收发现下列情形之一时，应记录并采取相应措施：
a）样品包装破损；
b）样品腐败、渗漏或者污染；
c）样品标识不清；
d）样品数量不足；
e）样品状态不符合方法要求；
f）其他影响检测有效性的情形。
不符合接收要求且无法纠正的样品，不得进入正式检测。
样品制备要求
样品制备前应核对样品信息、检测方法和前处理要求。
样品制备环境应清洁，并应与检测区域合理分开，防止交叉污染。
样品可食部分、整果整菜或者特定检测部位的选取，应符合方法要求。
样品去除泥沙、杂物或者不可食部分时，不得造成待测成分异常损失或者交叉污染。
样品均质处理应充分。需切碎、捣碎、匀浆或者研磨的，应处理均匀后取样。
制样器具在不同样品之间使用时，应及时清洗或者更换。
样品制备完成后，应尽快进入提取和检测步骤；不宜长时间暴露于高温、强光或者空气中。
样品前处理
样品前处理应按所用快速检测方法规定执行。
提取溶剂、提取比例、振荡时间、静置时间、过滤方式和稀释倍数应符合方法要求。
对高色素、高糖、高酸或者高含水量样品，应按方法要求采取相应处理措施。
前处理过程中出现乳化、浑浊、分层异常或者明显干扰时，应按方法规定进行处理；无法处理的，不得直接判定。
前处理完成后的提取液应在规定时限内使用；超过规定时限的，不得继续用于检测。
留样与保存
样品应根据检测需要进行留样。
留样应与原始检测样品对应一致，并应具备可追溯标识。
留样保存条件和保存期限应符合检测目的和样品特性要求。
阳性可疑样品、复测样品和需送实验室确证的样品，应优先留样并按规定保存。
留样期间发现样品状态发生明显变化且可能影响结果复核的，应如实记录。
[bookmark: _Toc224989070]快速检测方法要求
一般要求
果蔬农药残留快速检测应根据目标农药类别、样品类型、检测场景和方法适用性选用相应方法。
所选方法应具有明确的适用范围、操作程序、判定规则和质量控制要求。
同一样品采用不同快速检测方法时，各方法应独立实施，不得相互替代关键步骤。
快速检测前，应确认方法文件、操作说明和判定标准为现行有效版本。
酶抑制法
酶抑制法适用于有机磷类和氨基甲酸酯类农药残留的快速筛查。
采用酶抑制法检测时，应控制样品提取条件、酶反应时间、显色时间和反应温度。
空白对照、参比对照或者标准对照应符合方法要求。
对颜色较深、酸度较高或者含天然抑制成分较多的样品，应评估基质干扰；存在明显干扰的，不得直接判定。
酶活性对温度和时间敏感时，应严格控制检测时限和操作顺序。
结果判定应依据抑制率、显色变化或者仪器读数进行，不得凭主观经验随意判定。
免疫分析法
免疫分析法适用于特定农药或者特定类别农药残留的快速筛查。
采用免疫分析法时，应确认试剂盒适用样品范围、检测对象、检出限和交叉反应信息。
样品提取液稀释倍数、加样量、反应时间和孵育条件应符合试剂说明要求。
超出方法线性范围或者超出试剂盒适用范围的样品，应按要求稀释、复测或者转实验室检测。
存在明显交叉反应风险或者基质效应较强时，应采取复测或者确证措施。
胶体金法
胶体金法适用于现场快速筛查和批量样品初筛。
胶体金检测卡或者试纸条使用前，应检查包装完整性、有效期和保存条件。
加样体积、展开时间、反应时间和判读时点应符合方法要求。
判读时不得超过规定时限；超过判读时限的结果无效。
目视判读不清晰或者判读线异常时，应采用读数仪复核或者重新检测。
生物传感法及其他快速方法
采用生物传感法、电化学法、光谱快速法或者其他快速检测方法时，应符合相应方法文件要求。
新方法投入常规使用前，应完成适用性验证或者方法确认。
未经验证的方法，不得用于正式筛查结论判定。
方法操作控制
检测操作应按照规定步骤连续完成。
检测中应重点控制下列环节：
a）称样量或者取样量；
b）提取液体积；
c）混匀方式和时间；
d）反应温度；
e）反应时间；
f）判读时间；
g）仪器调零、校准或者空白校正。
任一关键环节不符合方法要求时，该次检测结果不得直接判定。
为统一不同快速检测方法的关键控制要点，可按表1实施操作核查。
常用果蔬农药残留快速检测方法关键控制要点
	方法类别
	适用对象
	关键控制项目
	主要注意事项

	酶抑制法
	有机磷类、氨基甲酸酯类农药
	提取比例、反应温度、显色时间、
抑制率判定
	防止温度波动和天然基质干扰

	免疫分析法
	特定单一农药或特定类别农药
	试剂盒适用范围、稀释倍数、
孵育时间、标准对照
	关注交叉反应和线性范围

	胶体金法
	现场快速初筛
	加样量、展开时间、判读时点、
判读方式
	不得超时判读，弱阳性宜复核

	生物传感法
	特定快速筛查场景
	传感器状态、校准条件、信号稳定性
	应验证设备状态和背景干扰

	其他快速法
	依据方法文件确定
	前处理一致性、仪器设置、判定阈值
	未验证方法不得直接用于正式判定


方法适用性控制
对果皮较厚、色素较深、酸度较高、糖分较高或者气味较强的样品，应评估方法适用性。
方法适用性不足时，应采用复测、稀释、替代方法或者实验室确证。
对同类样品长期实施快速检测的，应定期对方法适用性进行复核。
[bookmark: _Toc224989071]结果判定与报告
一般要求
检测结果判定应以方法规定的判定规则为依据。
结果判定前，应确认样品信息完整、检测过程受控、质量控制符合要求。
不符合前提条件的检测结果，不得出具正式判定结论。
结果判定
快速检测结果可判定为阴性、阳性可疑、无效或者需复测。
出现下列情形之一时，应判定为无效或者需复测：
a）空白对照异常；
b）质控样结果不符合要求；
c）平行样偏差超出允许范围；
d）检测卡、试剂条或者仪器读数异常；
e）操作步骤不符合方法要求；
f）判读超时；
g）样品前处理异常且无法消除干扰。
阳性可疑结果应进行复测。复测仍为阳性可疑的，应按规定送实验室确证。
阴性结果仅表明样品在本方法、本条件和本筛查范围内未发现异常，不得表述为绝对无农药残留。
复测与复核
复测应采用同一方法重新制样并独立操作。
必要时，可采用不同快速检测方法进行复核。
对监管抽检、争议样品和风险样品，宜优先送有资质实验室进行确证检测。
结果报告
快速检测结果应形成报告或者记录单。
报告内容应至少包括下列信息：
a）样品编号和样品名称；
b）样品来源和采样时间；
c）检测方法名称；
d）检测日期；
e）检测结果；
f）质控情况；
g）检测人员；
h）必要的结果说明。
对阳性可疑结果，应在报告中注明“快速筛查结果”性质，不得直接表述为最终超标结论。
对需送实验室确证的样品，应在报告或者记录中注明后续处置意见。
[bookmark: _Toc224989072]质量控制
一般要求
快速检测应实施全过程质量控制。
质量控制应覆盖样品、环境、设备、试剂、操作、判定和记录等环节。
质控项目
质控项目宜包括空白样、平行样、质控样、加标样或者标准对照。
质控频次应与检测批次、样品数量和风险程度相适应。
同批次检测中，至少应设置方法规定的基本质控项目。
质控判定
质控结果符合要求时，方可判定该批样品结果有效。
质控结果不符合要求时，应停止判定，查明原因并重新检测。
对连续出现质控异常的，应暂停该方法使用，直至问题排除。
质量控制记录
质量控制过程应形成记录。
记录内容应包括质控样类型、批次、检测时间、检测结果、异常情况和处置结果。
[bookmark: _Toc224989073]异常情况处置
一般要求
检测过程中出现异常情况时，应立即识别、记录和处置。
未完成异常处置前，不得继续出具相关样品正式结果。
异常情形
下列情形应作为异常情况处理：
a）样品污染、腐败或者信息缺失；
b）试剂失效、仪器异常或者耗材异常；
c）质控失败；
d）结果明显矛盾或者重复性差；
e）结果异常偏高或者异常偏低；
f）检测环境不符合要求；
处置要求
异常情况发生后，应根据原因采取重采样、重复制样、复测、更换试剂、更换设备、调整环境或者送实验室确证等措施。
对阳性可疑样品，应加强留样管理和信息标识。
对批量样品出现相似异常的，应组织分析是否存在方法失效、试剂问题或者系统性污染。
[bookmark: _Toc224989074]记录与档案管理
记录要求
快速检测活动应形成原始记录、结果记录和处置记录。
记录应真实、完整、清晰、可追溯。
原始记录不得随意涂改；确需更正时，应保留原始信息并注明更正人和更正时间。
档案管理
检测资料应分类归档。
归档资料宜包括采样记录、流转记录、检测记录、质控记录、结果报告、异常处置记录和确证送检记录。
电子档案应具备防篡改和备份措施。
[bookmark: _Toc224989075]附则
本文件用于指导果蔬农药残留快速检测活动的实施。
果蔬农药残留快速检测除应符合本文件外，尚应符合国家现行有关标准和规定。
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