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1 引言 

1.1 总则 

GMP+饲料认证体系在 1992 年由荷兰饲料工业建立和发展，旨在应对各种涉及饲料原料

污染的事件。虽然它一开始只是一个国家体系，但在 GMP+国际有限公司的管理以及与众

多国际利益相关者的合作下已经发展成为一个国际性的体系。 

 

虽然 GMP+饲料认证体系起源于饲料安全的视角，但在 2012年第一个饲料责任标准已经

公布了。为此，GMP+创建了两个模块：GMP+ Feed Safety Assurance (GMP+ 饲料安全

保证-关注于饲料安全)和 GMP+ Feed Responsibility Assurance (GMP+ 饲料责任保证-

关注于负责任的饲料)。 

 

GMP+ Feed Safety Assurance 饲料安全保证拥有对保证整个饲料链中饲料安全的标准，

是一个完整的模块。显而易见确保饲料安全是在许多国家和市场的一个“销售执照”而

且许多 GMP+ FSA模块的参与者从中得到了便利。根据实际需要。GMP+ FSA 标准整合了

多组分的要素，如饲料安全管理体系、HACCP 原理的应用、追踪性、监控、前提方案、

产业链方法和前期预警体系的要求。 

 

随着 GMP+ Feed Responsibility Assurance（GMP+饲料责任保证）模块的发展，GMP+国

际有限公司顺应 GMP+参与者的要求。动物饲料行业的操作面临更多的责任。这些包括：

例如；进行生产和贸易的大豆和鱼粉的来源，与尊重人类、动物和环境。为了证明生产

和贸易的责任，公司可以取得 GMP+ Feed Responsibility Assurance （GMP+ 饲料责任

保证）的证书。GMP+国际有限公司促进通过独立认证的市场需求。 

与 GMP+的合作方一起，GMP+国际有限公司将具体的要求清楚的描述在饲料认证计划中。

认证公司可以独立的实施 GMP+的认证。 

GMP+International 通过各种指导文件、数据库、简报、Q&A 列表和研讨会等方式来为

GMP+的参与者提供有用、实际的信息支持。 

1.2 GMP+ 饲料认证体系的结构 

 

GMP+ 饲料认证体系内的文件划分为几个系列。下一页是有关 GMP+饲料认证体系内容的

图示： 
  



 

 

 

 

残留物控制 - BA 2 

生效日期 CN: 2019 年 4 月 1 日 5/63 

B –文件
规范性文件、附录和国家说明

A –文件
参与GMP+ FC体系的一般性要求

GMP+ Feed Certification Scheme

Feed Safety Assurance Feed Responsibility Assurance

C –文件
GMP+ FC体系的认证要求

D –文件
帮助企业实施GMP+要求的指南

 

所有这些文件都可以通过 GMP+ International 的网站获得(www.gmpplus.org)。 

请参照GMP+BA2中的残留物控制附录，该附录是GMP+饲料安全认证体系的一部分。 

 

1.3 适用范围 

该附录规定了有关一系列的兽药产品以及饲料添加剂中的残留物控制的具体

要求。 

 

- 第二部分包括一些基本要求 

- 第三部分规定了一系列兽药产品以及饲料添加剂中残留物的限量。 

 

说明： 

兽药产品以及饲料添加剂在牛奶、肉类或蛋类的残留至关重要，产品中允许一定限

量的残留，但会视其为不良物质。对于饲料中残留物水平必须有效控制，绝不能超

出其限量。 

 

- 第四部分规定了兽药产品以及饲料添加剂的控制的额外要求，并提供了几

种选项。 

- 第五部分的附录中列明了一系列测量饲料生产设备装置的残留物的条款。包括对安

装、工厂设备中的各部位的残留物比例检测，该条款必须有效实施。但考虑到各国

家法律条款中对于检测残留物的方法要求不同，各国家法律要求的检测方法也予以

采用。 

http://www.gmpplus.org/


 

 

 

 

残留物控制 - BA 2 

生效日期 CN: 2019 年 4 月 1 日 6/63 

2 背景信息 

1. 在全价饲料或预混料的生产中，正确使用饲料添加剂和兽药产品，以保证

饲料和食品的安全性。因此，GMP+标准制定了控制兽药产品和饲料添加

剂的使用要求，其中包含残留物的要求。参与者须确保以下要求： 

 

a. 在不同的饲料中，确保按剂量正确无误的添加饲料添加剂以及兽药产品。 
b. 任何其他饲料产品中不含有饲料添加剂以及兽药产品（的残留物），或者至少在

其他饲料中残留物不超标（称为限量）。 

 

2. 该附录中的残留物的限量标准主要依据欧盟法律规定制定。该限量标准适用于

GMP+饲料安全保证体系模块。任何一家参与 GMP+FC体系的公司，不论地址是否

位于欧盟境内，必须要遵循残留物限量要求。 

 

总之，一种饲料添加剂加添加到饲料产品中的剂量，其饲料产品的残留量不得超过

规定限量或百分比限量。依据以下表格中的因素，欧盟饲料法对残留物的限量规定

如下： 

 

饲料添加剂/兽药产品 所占最大（%） 备注 

抗球虫药类 1 针对危险性饲料 

 3 针对其他饲料 

抗生素类 2.5  

 
以上这些限量在第三部分的图表中有详细的说明。此外，对于一系列的物质的残留限
量在该图表中也有阐述，该限量基本上是以最大限额2.5%-系数计算的。 
 

3. 欧盟立法只规定了对指定的饲料添加剂残留的限量，而在其他国家，其他物质（指

定的抗球虫药类、“兽药产品”或是喹乙醇、卡巴氧类产品）被批准作为兽药产品或饲

料添加剂可在饲料中使用。此类产品的残留限量根据以上提供的百分比来计算。这

些产品归类在第三部分的表格“规定停药期的其他物质”。 

 
 

导言 

“指定停药期的其他物质”是指以下产品： 

- 以提高生产指标、改善动物的健康状况为目的添加的产品； 

- 可残留在动物产品中（肉类、牛奶、鸡蛋），可能会对人类健康有害的物质； 

- 饲喂后规定停药期的物质 
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4. 饲料添加剂和兽药产品的使用必须满足相关的法律规定，包括在对剂量和标识等的

要求上。若法律对其他方面有限量规定，也需要遵照其相关规定。 

 
 

导言 

请注意GMP+的规定主要依据欧盟立法。然而，这并不意味着欧盟成员国以外的公

司就不允许生产或加工不依照欧盟法规规定的饲料添加剂。例如，遵照GMP+条件

和体系的生产或加工添加剂的生产企业也可获得GMP+认证。但是，这类饲料添加

剂产品不能进入欧盟市场。GMP+认证并不等于对欧盟市场的出口许可。 
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3 危险性残留物的限量 

下表列出了一系列饲料添加剂/兽医产品中的危险性残留物的限量： 

 

 

添加剂 适用于动物饲料产品 上限毫克/公斤（ppm） 

（相当12%湿份的饲料

） 

拉沙里菌素 

丁酸钠 

饲料配料 1,25 

 配合饲料适用于： 

- 狗、犊牛、兔子、马类、奶畜、蛋禽、火鸡（16周龄

以上）、蛋鸡（16周龄以上） 

- 育肥鸡、蛋鸡（16周龄下）和火鸡（16周龄下）屠

宰前停药（停止在饲料中添加） 

- 其他动物品种 

 

1,25 

 

1,25 

 

3,75 

 

 

 

 - 野鸡、珍珠鸡、鹌鹑、鹧鸪（除蛋禽），屠宰前须有

停药期 （停止在饲料中添加） 

1,25 

 预混料中禁止使用拉沙里菌素丁酸钠 (1) 

甲基盐霉素 饲料配料 0,7 

 配合饲料适用于： 

- 火鸡、兔子、马类、蛋禽和蛋鸡（16周龄以上） 

- 其他动物品种 

 

0,7 

2,1 

 

 

 

预混料中禁止使用甲基盐霉素 (1) 

盐霉素钠 饲料配料 0,7 

配合饲料适用于： 

- 马类、火鸡、蛋禽、蛋鸡（12周龄以上） 

- 、育肥鸡和蛋鸡（12周龄以下）和育肥兔；屠宰前须

有停药期（停止在饲料中添加） 

- 其他动物品种 

 

0,7 

0,7 

 

2,1 

预混料中禁止使用盐霉素钠 (1) 

莫能星钠 饲料配料 1,25 

 配合饲料适用于： 

- 马类、狗、小反刍动物（绵羊和山羊）、鸭、牛科动

物、奶畜、蛋禽、16周以上蛋鸡和16周以上的火鸡 

- 育肥鸡、16周龄以下的产蛋鸡、16周龄以下的火鸡

在屠宰前禁止使用莫能星钠 

- 其他动物品种 

 

 

1,25 

 

1,25 

 

3,75 

 

 

 

 预混料中禁止使用莫能星钠 (1) 
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添加剂 适用于动物饲料产品 上限毫克/公斤（ppm） 

（相当12%湿份的饲料

） 

赛杜霉素钠 饲料配料 

 

0,25 

 配合饲料适用于： 

- 16周龄以上的蛋禽和蛋鸡 

- 育肥鸡在屠宰前期禁止使用赛杜霉素钠 

- 其他动物品种 

 

0,25 

0,25 

0,75 

 

 

 预混料中禁止使用赛杜霉素钠 

 

(1) 

马度米星阿尔

法胺 

饲料配料 0,05 

配合饲料适用于： 

- 马类、兔子、16周龄以上的火鸡、16周以上的蛋鸡 

- 育肥鸡、16周龄以下的火鸡在屠宰前期禁止使用阿尔

法胺（停止在饲料中添加） 

- 其他动物品种 

•  

 

0,05 

0,05 

 

0,15 

 

预混料中禁止使用马度米星阿尔法胺 (1) 

氯苯胍盐酸盐 饲料配料 0,7 

配合饲料适用于： 

- 蛋禽和16周龄以上的蛋鸡 

- 育肥鸡、育肥兔和种兔以及火鸡在屠宰前期禁止使用

氯苯胍盐酸盐 

- 其他动物品种 

 

 

0,7 

0,7 

2,1 

 

 

 

 预混料中禁止使用氯苯胍盐酸盐 (1) 

抗球虫剂 

 

饲料配料 0,4 

 配合饲料适用于： 

- 蛋禽和16周龄以上的蛋鸡 

- 其他动物品种 

 

0,4 

 

1,2 

 

 

 预混料中禁止使用抗球虫剂 (1) 

常山酮氢溴酸

盐 

饲料配料 0,03 

 配合饲料适用于： 

- 蛋禽、蛋鸡以及12周龄以上的火鸡  

- 育肥鸡和12周龄以下的火鸡在屠宰前期禁止使用常山

酮氢溴酸盐（停止在饲料中添加） 

- 其他动物品种 

 

0,03 

0,03 

0,09 
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添加剂 适用于动物饲料产品 上限毫克/公斤（ppm） 

（相当12%湿份的饲料

） 

预混料中禁止使用常山酮氢溴酸盐 (1) 

尼卡巴嗪 饲料配料 1,25 

 复合饲料适用于： 

- 马类、蛋禽和16周龄以上的蛋鸡 

- 其他动物品种 

 

1,25 

3,75 

 

 

 

 预混料中禁止使用尼卡巴嗪（与甲基盐霉素结合） (1) 

地克珠利 饲料配料  0,01 

 配合饲料适用于 

- 蛋禽、16周龄以上的蛋鸡、 

- 育肥兔和育种兔在屠宰前期禁止使用地克珠利（停止

在饲料中添加） 

- 除不满16周龄的蛋鸡、育肥鸡、珍珠鸡和育肥火鸡外

的其他动物品种 

 

0,01 

0,01 

0,03 

 

 

 

 预混物中禁止使用地克珠利 (1) 

 注意 

• 育肥鸡：屠宰前第五天起停止在饲料中添加 

• 育肥火鸡：屠宰前第五天起停止在饲料中添加 

• 猪：屠宰前28日停止在饲料中添加。 

 

抗球虫药 适用于所有饲料 可混合入饲料的最

大含量为 1% 
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兽药产品 适用于动物饲料产品 上限含量毫克/公斤 

（ppm）（相当12%

湿份含量的饲料） 

磺胺嘧啶钠 配合饲料适用于 

- 蛋禽 

 

5 

- 育肥鸡和育肥火鸡 8 

- 猪 1 

- 乳畜 1 

磺胺二甲嘧啶

钠 

配合饲料适用于 

- 蛋禽 

 

5 

- 育肥鸡和育肥火鸡 8 

- 猪 1 

- 乳畜 1 

强力霉素 配合饲料适用于 

- 蛋禽 

 

8 

- 育肥鸡和育肥火鸡 8 

- 猪 10 

- 乳畜 一批2 

氧四环素 配合饲料适用于 

- 蛋禽 

 

1 

- 育肥鸡和育肥火鸡 10 

- 猪 10 

- 乳畜 一批2 

伊佛霉素 配合饲料适用于 

- 蛋禽 

 

0,1 

- 育肥鸡和育肥火鸡 0,1 

- 猪 0,1 

- 乳畜 一批2 

泰妙菌素 配合饲料适用于 

- 蛋禽 

 

1 

- 育肥鸡和育肥火鸡 8 

- 猪 10 

- 乳畜 一批2 
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兽药产品 适用于动物饲料产品 上限含量毫克/公斤 

（ppm）（相当12%

湿份含量的饲料） 

替米考星 配合饲料适用于 

- 蛋禽 

 

1 

- 育肥鸡和育肥火鸡 4 

- 猪 10 

- 乳畜 一批2 

甲氧苄氨嘧啶 配合饲料适用于 

- 蛋禽 

与磺胺嘧啶银相关

因而得以充分保证 

- 育肥鸡和育肥火鸡 

- 猪 

- 乳畜 

其他饲料添加

剂或兽药产品 

适用于动物饲料产品 上限含量毫克/公斤 

（ppm）（相当12%

湿份含量的饲料） 

停药期已确定

的其他物质3 

 

所有其他动物饲料 

- 蛋禽 

- 泌乳期奶牛、山羊、绵羊等 

- 待出栏鸡和育肥火鸡（屠宰前停药期为5日） 

- 猪（屠宰前停药期为28日） 

 

 

 

 

1 

 

(1) 在预混料的生产中，添加的饲料添加剂的浓度应少于其生产出的成品中要求饲料添加剂残留限值的

50%。 

(2) 在刚生产过此类添加剂或产品的同一生产线上不可立即生产犊牛饲料 

(3) 例如：氟苯达唑、卡巴氧、喹乙醇 
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4 残留物控制的附加条件 

4.1 总言/装置 

公司可以采用各种控制措施，以确保危险性饲料添加剂和兽药产品的残留限量，具体内

容请参见下述第三部分的表格。 

 

导言 

需考虑的因素有： 

- 不使用任何有残留物限量的饲料添加剂 

- 隔离使用和非使用饲料添加剂或兽药的区域 

- 分开生产设备和内部运输设施（针对含有或非含有危险性饲料添加剂和兽药产

品） 

- 选择使用非危险性的饲料添加剂或兽药产品 

- 把首批生产的头50-

100千克饲料成品（在生产药用成分饲料批次后））收集至返工容器。 

- 使用指定生产设备（内部运输、搅拌设备、过滤设备） 

- 对设备进行适当的维护与清洁 

- 剂量量投放至搅拌或散装混合的兽药产品 

-  对微量配料实行按顺序固定剂量 

- 实行短途运输/合理安排运输停歇时间 

- 避免货物途中滞留 

- 采用一套严格的生产顺序/冲刷流程。此条详见4.2 

 

 

GMP+标准中要求整个生产中都必须遵循一套有效的、可验证的常规（HACCP原则）管

理办法。该管理办法应包括对兽药产品/添加剂的残留物控制。 

 

当采用一种特定的生产顺序来控制残留限量时，需要实施指定的校验和核查程序。此条

详见4.2.4章节 

 

导言 

校验：必须遵照HACCP的一般性原则。申请人必须确保采用的某一管理办法能够达

到预期的成效（即无残留物或至少低于残留物限量标准）。使用分析研究报告会对残

留控制非常有帮助。如生产环节中遇有重大调整，必须对管理办法进行重新审议 

-如有必要- 应及时修正并实施。 

核查：必须定期检查采用的管理办法是否能够达到预期的成效（即没有残留物或低于

限量标准） 
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4.2 通过生产顺序控制残余物 

4.2.1 总言 

控制残留物限量的一种最常见方法即对生产过兽药产品或饲料添加剂的设备进行冲洗清

洁。在采用该方法时，必须遵照一套严格的工序并进行核算，确保足够的冲洗批数，从

而控制残留物的限量。 

 

在生产了含药用成分饲料或抗球虫饲料后，如使用饲料作为设备的清洁，务必确保该饲

料生产中兽药产品或饲料添加剂的残留物限量。 

 

如使用饲料配料为设备清洗，在之后的生产使用或加工过程中需格外小心。使用的饲料

配料必须遵照一套可论证的风险性分析体系。该饲料配料可作为添加到同一种含抗球虫

剂或抗生素的饲料产品的配料。亦可作为生产的废弃物处理。 

 

在生产了含危险性饲料添加剂或兽药产品的产品批次后，应根据生产设备中的残留物含

量水平进行核算，得出在连续的批次生产中危险性饲料添加剂和兽药产品预计残留水平

（计算得出）。 

 

注意：在预混物的生产中，添加的饲料添加剂的浓度应少于其生产出的成品中要求饲料

添加剂残留限值的50%。 

 

导言 

例如：某一种饲料的饲料中添加剂残留的上限是1ppm，那么，预混合可能会导致饲

料中的添加剂的残留为0.5ppm（50%）。根据此项指示，预混合必须是按照5%的比

例添加从而预混料中的残留限量为10ppm。 

 

此外，诸如铜和锌类的饲料添加剂的残留限量，请参见GMP+BA1，根据条款要求，以

确保控制此类添加剂的残留限量。 

4.2.2 设备中残留物的比例 

4.2.2.1 总言 

第五部分附录规定了一套检测程序，改程序用于设备装置的残留物比例控制。整个生产

过程中加工生产线和运输线都会造成在生产设备上的残留物，因此必须对生产设备装置

进行检测。详细条款请参见第五部分。 

4.2.2.2 频率 

对于生产线与运输线残留物检测的最低频率要根据申请人所加工的饲料添加剂（包括饲

料和预混料产品）和兽药产品的加工流程，及制定的残留物限量来决定。 
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在第三部分的图表中列出了在加工或运输（装载饲料）中，指定残留物的限量；必须确

保产品在加工、生产或运输的环节中，残留物的比例限量。如果参与者涉及以上整个生

产环节，务必至少每两年测量一次残留物含量。 

 

对任何加工或运输中会导致畜产品的残留，参与者务必至少测量一次残留物含量。 
 

在生产装置发生重大更换时，务必重新对残留物进行测量。 

 

4.2.3 安全系数 

在追溯中用来测量某一危险性饲料添加剂或兽药产品的实际工艺性能的方法，可能与在

本文件第五部分中所列出的测量残留物比例的方法有所不同。  

 

为了加强确保实际的残留物水平不超过所计算得出的残留物限量，可按照生产顺序核算

出一个安全系数。使用安全系数进行核算可减少核减频率。请详见4.2.4章节。 

 

默认的安全系数为3。请参加4.2.5章节的表格中有关一系列危险性饲料添加剂和兽药产

品的安全系数值。 

 

导言 

安全系数的数值取决于相对墙附着力系数，墙附着力系数有专门的测量方法。如需测

量某种墙附着力系数，可与GMP+国际公司取得联系。 

 

4.2.4 验证和定期核查 

4.2.4.1验证 

为了有效控制残留物水平，需对每一个计算的生产顺序进行适当的验证。 

并至少有两次取样分析。 

 

如对残留物的等级进行重新测定及对生产顺序进行重新计算时，须进行新的验证。 

 

4.2.4.2 核查 

为了论证所采用的生产顺序的持续效力，须通过分析相关饲料中的残留物水平来对其进

行监控： 

a) 如在生产顺序计算中未使用安全系数，每年须四次采样。 

b) 如在生产顺序计算中使用安全系数，每年须两次采样。 
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导言 

可选择项：即如使用安全系数，每年的最低监控频率将有所减少。 

 

验证是指对兽药产品或饲料添加剂的残留物水平进行测量。当在生产中使用了多种兽药

产品或饲料添加剂产品时，需在验证中对最高安全系数的兽药或添加剂进行检测。 

 

检测分析须在批准的具有相关资质的实验室进行（请参见GMP+BA10）。 
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4.2.5 安全系数的附加信息 

表一：关于一些抗球虫剂和组织滴虫抑制剂的附加信息，这两类添加剂已经过墙附着力

测试。 

 

名称 生产商 安全系数 

  猪 其他 

甲基盐霉素和尼卡巴嗪的混合物    

猛安G160预混药 Eli Lilly 3 1 

拉沙里菌素    

拉沙洛西钠 Roche 1 1 

罗本尼丁白乐君    

双氯苄氨胍66G Roche 1 1 

莫能霉素钠盐    

莫能菌素预混剂 Eli Lilly 1 1 

莫能菌素钠 Huvepharma 1 1 

纳那星    

甲基盐霉素钠G100预混物 Eli Lilly 1 1 

氢溴酸常山酮    

常山酮 Huvepharma 1 1 

地克珠利    

0.5 %地克珠利预混剂 Janssen  

Pharmaceutica nv 

2 2 

盐霉素    

赛可喜120为颗粒剂型 Huvepharma 1 1 

Kokcisan 12% KRKA 1 1 

 

表二：关于一些含药预混料的安全系数的附加信息。已经过墙附着力测试。 

 
名称 生产商/进口商 安全系数 

  猪 其他 

盐酸多西环素/盐酸溴已新    

Feedmix Doxy-B  Dopharma Research B.V. 2,5 2,5 

5%百牧达预混料 Virbac Laboratories 2,5 2,5 

多效灵 Industrial Veterinaria S. A. 2,5 2,5 

磺胺嘧啶钠/甲氧苄氨嘧啶    

Feedmix Trim/sul 80/420  Aesculaap BV 3 3 

Trimethosulf  预混料 Eurovet Animal Health B.V. 3 2 

Feedmix sulfatrim  Dopharma Research B.V. 3 3 

磺胺甲恶唑/甲氧苄氨嘧啶    

Feedmix TS Dopharma Research B.V. 3 3 

药用预混料Vetmulin 10%  Huvepharma N.V. 1 1 

替米考星    
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名称 生产商/进口商 安全系数 

  猪 其他 

10%替米考星药用预混料（猪用） Huvepharma N.V. 1 1 

4%替米考星 Huvepharma N.V. 1 1 

20%替米考星药用预混料（猪用） Huvepharma N.V. 1 1 

泰乐菌素    

酒石酸泰乐菌素20毫克/每克预混料 Huvepharma N.V. 1 1 

酒石酸泰乐菌素100毫克/每克药用猪

饲料、药用待屠宰鸡饲料和药用育

成期蛋鸡饲料预混料 

Huvepharma N.V. 1 1 

酒石酸泰乐菌素250毫克/每克药用猪

饲料、药用待屠宰鸡饲料和药用育

成期蛋鸡饲料预混料 

Huvepharma N.V. 1 1 

氟苯达唑(多种混合料)  3 3 

伊佛霉素 (多种混合料)  3 3 
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5 残留物的测定方法 

5.1 总言 

 

参与者必须使用附录中阐述的条款测定残留物。 

 

残留物检验报告必须与附加条件一致。请参见下述对于测量方法的描述。（参见第二章

中的检验报告部分） 

 

注意: 

允许公司使用未列出的检验方法，但该方法应被证明不会影响最终得到相同的结论。 

 

一些国家的立法中规定了残留物测定的特殊要求。这些测定的结果适用于证明其符合G

MP+的要求。 
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5.2 残留物测量的一般性基本原则 

在对生产设备中的添加剂残留物含量进行测定时，务必先使用图解法完成一个先期检验

，再对工厂中的实际情况进行审查，了解工厂中的哪些地方可能与残留物相关。 

 

测定残留物的基本原则是对回流的残留物级别是否是已知和可控的。 

 

残留物关键点： 

 

（配合饲料）工厂在加工过程中可能会出现的残留物 

 

1. 预混料仓筒中加料 

在预混料仓筒中加料的过程可能会造成残留，图解法可用于发现是否在这一过程

中会出现残留。关键点是公用运输系统、料槽、分离系统和过滤器。 

 

在诸如对大宗运输货物进行机械化运输的过程中，如使用电梯、螺旋输送带，总

会发现有残留物，在该过程中测量残留物是明智之举。此外，还应该考虑留有足

够的间歇时间（10 分钟）。 

 

对于每个仓筒带有独立过滤器的气动填料设备，无需考虑残留物问题。如共用一

个过滤器，则过滤器必须在每次卸料后至少间歇10分钟，并在填料时敲击同一仓

筒。  

 

为防止有害混合的发生，应提供一份倾倒顺序说明。 

 

必须确保不会发生导致残留物水平超标的情况。 

 

2. 剂量、研磨和混合生产线 

 

大量的添加剂和兽药产品残留发生在剂量过程中（加入添加剂或兽药产品）/（

可能研磨）/混合/运输和粉状成品或粉饼状成品的仓储。 

 

 

加入预混料的位置应尽可能靠近混合器。添加剂和兽药产品的添加位置和测量的

物质是同一位置，这一点很重要。 
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3. 冲压生产线 

冲压生产过程可能会发生大量的残留。冲压模具越大，残留物残留量会越多。此

外，临时库存存储筒也会是导致残留物的来源之一。 

 

在制粒生产过程中，进入压粉仓筒的生产回流也是考虑因素。 

 

4. 装载和运输 

对于含有任何一种危险性添加剂和兽药产品的成品的仓储、装运中，对于残留发

生的控制十分重要（例如尼卡巴嗪和磺胺兽药产品）。在此类情况之下，应采用

一个强制性的工作流程。 

 

需注意的是要对散装货物装载的筛分过程。对于此类筛分流程必须至少符合动物

饲料法规，因此，必须对该流程严谨控制。任何含药成分饲料的筛分不能被用于

二次加工。 

            

如要预见可能的危险性添加剂和兽药产品的有害残留，那么，公司可采取以下

措施： 

1、 拟定一份强制性生产（工作）流程 

2、 产品发生变化时的附加措施 

3、 使用单独的生产线上生产含有危险性饲料添加剂和兽药产品的饲料 

4、 改用危险性低的制剂。 

 

残留物的测量点： 

残留物重大事故主要在剂量、研磨、混合以及压制生产过程中发生。如果生产含有危险

性添加剂和兽药产品的饲料，应了解其在上述生产过程中的残留限量。为了建立可信赖

的控制措施，以下的测量点非常重要： 

 

在混合后，要尽可能地靠近搅拌器以测定搅拌后物质的含量： 

a. 测量配制线、研磨线、混合线中的残留物，在进入谷物类生产的压粉饼生产单元或

粉状生产的成品单元，要测量剂量、研磨和混合生产线的残留。 

b. 在进入谷物类生产的成品生产单元，要测量冲压生产线的残留 

 

以此种方式所测定的残留物被认为是设备残留物 

 

可能测量到的物质 

出于可靠因素，要选择一种能够在残留量含量较低的情况下仍能够被测出的测量物质，

这点非常重要。下表是可允许使用的测量物质列表。同时，下表也标示了对于设备残留

物测定的精确度指标。 
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方法 章节 较低限值1的残留物检查检查精

确度（%）1 

氯化钴100 ppm 5.4 1 

 硫酸钴  

- 100ppm 
- 50ppm 
- 25ppm 

 

5.4.1 

4.2.1 

4.2.2  

 

1 

3 

5 

蛋白质/锰酸盐 5.5 请参见表格5.5 

 FSS-Lake 100ppm 5.7 1 

 F-Lake 100 ppm 5.7 1 

 FSS-Lake 10 ppm 5.7 1 

RF 

微量物质示踪剂(量重方法) 

5.8 1 

 甲基紫 5.9 1 

 

1) 5.6章包括测定预混料和饲料添加剂的生产体系中残留物的测量方法 

 

检验报告 

一份好的检验报告非常重要。好的报告能够清晰的表明测量方法和结果，从而为监管操

作中的修正提供依据。好的报告应基于缜密和合规的条款制作，该项条款的项目内容是

经过与参与者商讨而制定的。条款的最基本项目内容如下： 

 

1. 日期 

2. 残留物检验的负责人 

3. 检验方法的描述 

4. 一份装置规划，并包含以下指示 

a. 所检验的研磨、混合以及冲压生产线 

b. 检测添加物质的地点 

c. 取样点 

5. 样本的数量和大小 

6. 取样间隔时间 

7. 分析结果 

8. 残留物的适当计算 

9. 研磨、均化、分离和/或组合等的预处理样本 

                                                
1更低的残留物限制可采用残留物百分比的方法表述，并可附加可论证的说明。如果残留物百分比的数值低
于最低残留物数值，则应附件说明。 
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新的测定物质 

 

新的测定物质的批准使用将根据参考测试（钴检测方法）检验报告为基础。有效的报告

必须包含以下要素： 

 

a. 提交人和检验机构的姓名（名称）以及详细地址  

b. 检测目的描述或问题描述 

c. 与以下相关内容的特性：  

1. 使用的动物饲料生产设备（包括混合器、冲压装置、冷却设备） 

2. 参考测量物质和用于检验的测量物质 

3. 对大量多种批次的取样计划 

4. 实验室的样本制备 

5. 采用的分析方法 

6. 采用的统计方法 

d. 分析结果 

e. 分析结果的统计 

f. 结论 

g. 参考文件 

 

报告由专家团队进行评估并提交至GMP+国际公司。 
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5.3 用钴实施流程精度控制程序（指示剂法） 

 

1.    适用范围 

这一确定谷类与饲粉均匀度的检测程序或方法可适用于通常的预混料及配合饲料公司的已粉碎的

配合饲料原材料的混合物。 

该方法也可以用于测定配合饲料的原材料残留。 

2.    定义 

生产设备：生产设备是指适于配合饲料备料的设备。 

钴混合物：是指大麦粒与六水氯化钴一定比例的混合物，其比例为钴含量占钴混合物最低为 5%

、最高为 6%，且按照检测程序第§ 17 节规定的可适用的标准工作指导进行备料。 

3.    原则 

在配合饲料生产过程中，如果在测定饲料混合均匀度时使用了钴混合物，根据其特性可以替代相

应的饲料添加剂。 

控制流程包括在相同的饲料混料中处理三批产品。第一批清理生产设备并用于确定该饲料中“天

然“钴含量。钴混合物（见第 2 部分）被加入到第二批产品中。第二批产品中饲粉与谷物的钴含

量可以确定。第三批产品由未添加钴的裸料构成。该批产品中饲粉与谷物的钴含量也可以确定。

这一含量给出了生产设备残留物水平的图示。 

在摄氏 550 度对分析样品进行热处理之后，样品中钴含量利用原子吸收光谱测定法（AAS）可以

确定。 

4.    设备与工具 

实施控制流程所需的物品： 

a. 110 个容积为 500 毫升的带盖的塑料瓶，用于保存饲粉与谷粒样本； 

b. 一个塑料勺，用于取样。 

上述额定的塑料瓶数量适用的情况是：饲粉样品是从生产设备的一个点提取而谷粒样品是从另一

点提取。对每一额外取样点，另需要 48 个 500 毫升的塑料瓶。 

必须有能够利用原子吸收光谱测定法测定钴含量的实验室。应当在合适的时间点与实验室预约使

得样品能够在取样后立即进行测试。 
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5.    所需的公司具体信息 

在配合饲料公司实施控制流程之前，需要提交下列信息： 

a. 生产设备框图，其中应当显示在实施过程中钴混合物添加的地点与取样的地点 

下列信息应当在实施控制流程过程中提交： 

b. 电脑打印或复印文本，显示： 

1. 饲料混合物的构成； 

2. 电脑要求的产品批次重量； 

3. 实际的批次重量。 

或，如公司未实现计算机化：  

       1.   饲料混合物的构成； 

       2.   由每种成分重量计算得出的该批次产品重量； 

       3.   实际读数重量。 

下列信息为计算混合物及谷物冲压的批次重量应当提供： 

c. 在饲料主要生产流中加入蜜糖、酒糟及其他液态成分的重量及地点，及 

d. 在饲料主要生产流中加入脂肪的重量及地点。要求在框图中表明上述添加的各点。 

 

6.    钴混合物的添加 

钴混合物（见第 2 节）可以加入第二批次配合饲料中，最低钴含量为 5%、最高含量为 6%。 

添加钴混合物的地点取决于残留物路径测定方法（见 7.1 节）。挑选的添加地点及取样地点必须

在生产设备框图中加以标示。 

添加钴混合物的量相当于每吨配合饲料中 2.0 千克用量。电脑的数据处理所要求的批次重量可以

进行推定。 

 

7.    取样与处理样品 

7.1 公司样品 

7.1.1 取样 

在实施控制流程过程中，饲料公司应当在提前协商一致的地点取样： 

a. 混合后但尽量接近混合器（见 13.1）； 

b. 在饲粉产品或压缩饲粉生产中，产成品储仓的入口处； 

c. 在谷粒生产中产成品储仓入口处； 

d. 确定的有关残留物路径上其他期望的终结点。 
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如果在饲粉或谷粒生产流上无法选定期望的地点，那么应当与公司协商确定合适的开放地点取样

。 

 

饲粉生产 

在第一批产品中，仅在混合后立即对饲粉取样，其中 10 份样品测定钴含量而另外 4 份用于饲料

流动性测定。 

在第二批产品中，在混合后立即对饲粉取样 20 份，另在进入产成品储仓时提取 20 份 500 毫升

饲粉样品，另外 4 份在装入产成品包装时提取，进行饲料流动性测定。 

在第三批产品中，在混合后立即对饲粉取样 20 份，另取在进入产成品储仓时提取 20 份 500 毫

升的谷物样品，另外在加入搅拌器混合后取出 4 份饲粉样品及装入产成品包装时提取 4 份谷物样

品，进行饲料流动性测定。 

 

谷物生产 

在第一批产品中，仅在混合后立即对饲粉取样。其中 10 份样品测定钴含量而另外 4 份用于饲料

流动性测定。 

在第二批产品中，在混合后立即对饲粉取样 20 份，另在进入产成品储仓时另取 20 份 500 毫升

样品进行钴含量测定，另外在装入产成品包装时提取 4 份饲粉样品并在装入产成品包装时提取 4

份谷物样品，进行饲料流动性测定。 

在第三批产品中，在混合后立即对饲粉取样 20 份，另在放入产成品包装时提取 20 份 500 毫升

的谷物样品（放入产成品包装时）进行钴含量测定，另立即在混合后提取 4 份饲粉样品并在产成

品包装中提取 4 份谷物样品（从产成品包装中），进行饲料流动性测定。 

如果欲将配料/研磨/混合线一边的残留物与冲压线一边的残留物进行分离，那么在第二与第三批

次中，在放入压缩饲粉储仓处，另取 20 份饲粉样品进行钴测定、4 份饲粉样品进行饲料流动性

。工作方式与饲粉产品的方法是一致的。 

 

样品瓶 

所有样品瓶都应当在第一批饲料生产开始前提供一个样品编码。一旦饲粉及/或谷物的检测生产

流开始，那么应当在该批次的持续过程中，尽量广泛地提取 20 份饲粉样品与 20 份 500 毫升的

谷物样品。样品瓶应当装满至边缘以尽量避免再混合而分级（例如在饲粉样品的情况下）。 

注意：非常重要的是，应当在该批次持续期间尽量广泛地提取样品，以使得该样品能够充分代表

该批次的整体水平。 
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7.1.2 样品的处理 

每份饲粉及谷物样品应当在适当的研磨器中磨光。90%的研磨结果必须能够通过 1.00 毫米的筛

子，50%必须能够通过 0.50 毫米的筛子。应使用圆孔筛子。不要超过必要范围的精度粉碎样品

，以尽量避免粉碎过程中的加热。 

首先粉碎第一批次中的饲粉与谷物样品，然后是第三批次（残留物批次），最后是第二批次饲料

。按照这种方法样品将保持其钴含量的上升排序。 

每一样品使用压缩气体后，要清洁粉碎粉碎机。 

每组 24 个样品使用压缩气体并拆卸相关部件后，要用不太软的刷子刷洗以清洁粉碎粉碎机。这

样可能消除前一组的残留物。 

每次粉碎应当尽量保持均质，然后在放回原来的样品瓶中。 

 

7.1.3 公司样品的保存 

取样一周内未能进行检测的样品应当存储于冷却区域，保持温度在摄氏 35 度。 

 

7.2 样品的分析 

存储于冷却区域的待测样品应当至少在检测前 16 小时前转移到检测地点。样品包装在此期间不

得打开（见 13.2）。一旦超过特定期间，应进行如下操作。 

为使存储在样品瓶中的待测样品尽量均匀混合，可以用勺或铲进行搅拌。 

从公司样品中提取能满足期待数量的 2 个分析样品。对两个样品分别实施钴含量测定。 

 

8.    流动性水平的测定 

为进行流动性测定而提取的可操作性样品，作为两个分析样品。 

根据饲料产品委员会（www.pdv.nl）文件包“动物饲料检测方法“或 NEN3332 中规定的方法

对分析样品进行流动性测定。 

 

9.    钴含量的测定 

9.1 钴测定的原则 

钴含量的测定是将分析样品以 240.7 纳米过滤器过滤后的溶液注入设备中进行热解构后，再利用

原子吸收光谱测定法（AAS）的帮助完成的。 
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可以利用先前制成的、已知明确的钴含量的溶液，绘制出校正曲线图。根据分析样品检测到的光

吸收计算出样品的钴含量。钴含量水平以每百万（ppm）分之含量进行表述。 

分析样品中的钴含量，应根据第一生产批次中饲粉样品中测出的“天然“钴含量（基础水平）进

行校正。 

 

9.2 标准样品 

在实施原子吸收光谱分析法测定钴含量的使用说明中，包含了标准样品即每一系列分析样品中已

知钴含量的样品。这些标准样品对测定的钴含量起到了检查核对的作用。 

 

9.3 异常结果 

如果公司样品中两个分析样品的钴含量相对偏差超过了 5%，那么应当从公司样品中取两份样品

重新进行检测并复核。（见 13.3） 

 

10.    结果的处理 

 

10.1 非标准结果 

对配合饲料中来自三个产品批次的样品进行钴含量测定，如果上述测定对象是公司样品且已经至

少进行两次以上的测定，那么测定结果将被评估认定为存在背离。在上述情况下，应当选择可获

得的测定结果中两次最为接近的测定结果。然后应当将这两个结果进行计算。这避免了不同程度

上的自由造成的分析差异。 

在第二批次饲料中加入钴混合物后，第一份样品中的钴含量将低于随后的样品[2]。这是因为残

留物含量程度在第一批次中几乎没有，而到第二批次饲料中将有所增加。 

这在认定第二批次饲料的混合均匀度问题上是不可忽视的。尽管不存在系统的精确性，但是第二

批次的钴含量不能用于评定非标准、平均水平的结果，他们均应被用做计算不一致性差异的经验

系数。然而，本节第一句话所述的规定仍然适用于此。20 份样品平均结果的广泛分布，这一事

实不是“正常的“而是忽略了一些偏离因素。 
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相反的结果发生于第三批次饲料的样品中。现在样品显示一个相对较高的钴含量，其原因是饲料

残留物中钴从第二批次进入第三批次[2]。正常情况下，第三批次样品的钴含量的分布明显偏离

第二批次。原因是第三批次样品中钴含量测定的结果未经过偏离检测。同时，混合均匀度差异的

经验系数也未被计算进去，且对于按照样品数量根据每一样品钴含量值制作图表已经足够了。只

要样品正确地代表了整批产品即样品正确地分布在整个生产期间，无论是在绝对条件下或是按照

第二批次产品钴含量的一定比例进行计算，钴残留物的均值就能够被计算出来。 

 

10.2 干料的换算 

经测定的钴含量适用于存在液态物质含量的分析样品或者可用样品（产品基础）。为进一步利用

钴含量进行工作，它们应当都换算成干物质基础。 

使用下列公式进行换算： 

 

        100 

C =───── x  C1 

        100 - V 

其中 

C=干料为基础的钴含量，以百万分之一为单位 

V= 参与其中的一组可用样品的流动性水平，% 

C1= 以产品为基础测定出的钴含量，百万分之一为单位 

 

干料测定的钴含量相对于第一批次干料“天然“钴含量将会减少。干料钴含量经此校正将可以进

一步用于对结果的处理。 

 

10.3 残留物 

设备中的残留物应当根据如下控制流程对每一测量点进行计算。 

第三批次公司样品中干料平均钴含量除以第二批次公司样品中的干料钴含量。将此数据乘以 100

，则平均残留物比例即可被测算出来。 

 

10.4 差异分析 

以第二批次样品的干物质为基础的、测定的、经校正的钴含量被用作差异分析的一个因素。饲粉

及谷物的检测结果应当单独分析。 

在此差异分析中，应当区别对待如下差异来源： 

a. 公司样品之间重复的差异，及； 

b. 一组公司样品的平均值的差异。 
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差异分析的结果是： 

a. 在重复过程中的标准差（或在样品中）； 

b. 样品均值之间的标准差（或在样品之间）； 

c. 每一分析样品的平均钴含量； 

d. 每一组可操作样品的平均钴含量； 

e. 与每一标准差相对应的自由度。 

经过测算的标准差乘以 100 除以该组公司样品的平均钴含量值，即可以转换得出差异经验系数

。该不同样品间经测算得出的差异经验系数是对不一致性达到测量点的衡量依据。 

这一转换是必须的，因为标准差很大程度上取决于各组可操作样品中钴含量。 

差异分析的算术公式可以在几乎任何数学统计手册中找到。参见，例如，[1] 

第三批样品的钴含量分析值应当按照样品数量以图表的形式表示。这些钴含量不适用于差异分析

，因为会差异很大且经常不是正态分布的。第三批次中平均钴含量可以根据 10.3 的规定进行计

算。 

 

11.    报告 

每组公司样品都要做如下报告： 

a. 每组公司样品中液态物质平均含量（0.01%） 

b. 每一分析样品以干物质为基础、经校正的测定的钴含量均值（含量大于 10ppm 则精确到

0.1ppm，含量小于等于 10ppm 则精确到 0.01ppm） 

c. 每组公司样品经校正的测定的钴含量均值（含量大于 10ppm 则精确到 0.1ppm，含量小于

等于 10ppm 则精确到 0.01ppm）经测算的设备残留物标准符合控制流程的规定 

第一批次及第二批次饲料中每组公司样品均要做出如下报告： 

a. 重复样品之间的标准差异（0.0001ppm） 

b. 样品均值之间的标准差异（0.0001ppm） 

c. 与标准差异有关的自由度数值，可能是 4 和 5 

d. 重复样品之间的差异经验系数（0.01%） 

e. 样品均值之间差异经验系数（0.01%） 

 

12.    结果的评估 

12.1 钴测定的可重复性 

重复性样品之间的差异经验系数是测量包括样品处理在内的钴含量值的可重复性。重复性样品之

间的差异经验系数，正确的测定值在 3-4%之间[2]。如果差异经验系数大于该值则钴含量应当进

一步进行检验。 
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可重复性（r）是一个高于 2.83 的指数，因此粗略数值为 8.5-11.3%。这意味着由相同分析师用

相同设备进行的两次测量，在 20 份样品中不会发现两个结果之间的差异超过给定的可重复性（r

）值。 

12.2 原材料的一致性 

样品均值之间差异经验系数是衡量公司提取的样品中饲粉混合物或谷物的混合均匀度的指标。如

果样品均值之间标准偏差超过重复样品之间标准偏差的部分，高于一个给定的数值（F 测试），

则统计学上各组公司样品是不同质的。尽管在技术方面还没有明确的原因。但是重复样品之间非

常小的标准偏差却导致了混合不均。 

 

13    备注 

13.1 第一取样点 

经过不同成分的配料后，饲料混合物是不均一的。即使在锤片式粉碎机里研磨原材料后，也只能

达到部分均一。通常精炼的原材料被导入锤片式粉碎机周围并直接带入混合机内。因此只能在首

次进入混合机器时才能获得一致性的饲料混合物。从混合物中直接取样是困难的且可能会很危险

，当然是不推荐的。因此应当采用在混合机器后设置的取样点。在绝大多数公司中，这一取样点

是混合机下面的储仓的流出口。 

13.2 公司样品的适应性 

短期内无法进行检测的公司样品应当存储于冷却区域以避免腐烂。这些样品必须提前带到实际的

检测地点，这使得公司样品能够达到实验室温度。这一工作方法使得样品材料在实验室较为温暖

的温度下发生凝结。凝结使得无法准确测定样品液态成分。样品原材料中浓缩液体非同质的分散

也会引起钴含量测定结果更为广泛的分布。 

13.3 钴测定的异常结果 

同一公司样品中分析样品的两个钴测定值之差超过 5%，则应当对两个新的分析结果进行重新测

定。 

这一程序通常导致四分之一的结果被拒绝。除有两个分析样品结果的公司样品外，还存在有三个

或者有时甚至是四个未偏离的结果。这使得偏离分析难以进行。统计学者发明了以两个结果的计

算方法取代多于两个有效结果的计算方法，且该方法同样能够作用于结果差异性分析。 

基于差异经验系数限值在技术上的一致性来判定一份混合物是否一致，专家已经决定简化这一方

法。 

在一组三个或四个结果中有一个（或两个）结果偏离，则该偏离的结果被拒绝。 

如果存在三个有效结果，则两个存在最小差异的结果将被使用。这样，差异分析是由两个公司样

品、每一样品有两次重复测定构成的。 
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14    安全 

控制流程通常在配合饲料公司的实践中被采用。 

在配合饲料公司实施控制流程时，应当遵循下列安全规则： 

a. 操作人员在开始适用配合饲料公司的安全指南进行工作之前，应当熟知该规则； 

b. 在配合饲料公司工作期间，应当受到下列配合饲料公司的安全指南的约束； 

c. 在向饲料中添加含钴预混料时，应当带保护性手套及盖住鼻子的呼吸面罩。 

15    含钴配合饲料的加工处理 

按照每吨饲料 2 千克配料的比例将含钴混合物被加入到第二批饲料中时应当进行流程控制。配合

饲料应当包含 100ppm 钴。这一饲料应当被存储在单独的容器中且不得被出售。 

建议含钴饲料应当被稀释，这样可以使产成品中的钴浓度而使欲售产品中含钴不超过 2ppm。在

原材料中已含有的钴含量也应当被考虑进去。 

第三批次饲料通常包含微量的钴。因为无法提前得知残留物含量，应当考虑到该饲料中钴含量的

较大偏差。单独存放该饲料是明智的且应当充分的稀释。 

如果配合饲料公司无论如何不希望使用该饲料，则应当被视为化学废料并按照废料的标准进行处

理和清除。 

16. 文献资料 

a. Snedecor, G.W. and W.G. Cochran 

统计方法 

1969 年第 6 版 
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b. Nieman, W., J. Hulshoff, A.J. Vooijsand H. Beumer 
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17. 制备钴混合物的规范和说明 

介绍 

为实施流程控制，应当准备由麦粒与六水氯化钴组成的钴混合物湿料。这确保了钴能够均匀分布

到钴混合物中且钴混合物与饲料混合物中钴的特性没有太大差别。 

成分 

a. 谷粒，精选品质，作为载体； 

b. 六水氯化钴，纯度最低为 99%； 

c. 水或者至少保持水质 

设备 

a. 搅拌设备，适用于湿料及干料产品，例如带有块状物打碎装置的 Nauta 搅拌器； 

b. 喷压设备（压缩空气）； 

c. 带有压力通风设备的干燥设备； 

d. 研磨设备包括先进的研磨器； 

e. 筛滤设备。 

安全措施 

与钴相关的工作，尤其是喷溅、研磨、过滤作业，应当适用口鼻保护并戴上适合的合成物质的手

套。 

钴混合物的准备 

应当对所需数量的六水氯化钴和谷粒进行称重。六水氯化钴应当在两倍于其数量的水中进行溶解

。必要的情况下可以对该混合物进行温热（最高为 50 摄氏度）直到得到清澈的溶液。将溶液转

入喷压设备的容器中。经称重的谷粒放入搅拌器中，启动搅拌器并将压力容器设置于一定压力数

值上（c. 2 – 2.5 帕）。搅拌器中的喷头入口开启以便使溶液雾化。一旦六水氯化钴溶液完全雾

化，是否需要两步或更多步骤完成，则取决于压力容器的体积及所有为准备钴溶液而使用过三次

的设备，雾化的设备必须用适量的水进行冲洗。钴混合物湿料要进一步混合 15 分钟。 

搅拌器尽量倒空之后，混合物在 60 摄氏度的条件下干燥 24 小时。 

干料要经高速粉碎粉碎机的粉碎（例如棒磨机）然后用网眼最大为 500 微米的筛子进行过滤。

过滤的残渣要再研磨并用相同的筛子进行再次过滤。 

将经过滤的产品聚集起来，均匀搅拌并严密包装，数量最好为检测程序中直接使用的合适数量（

例如 2 千克/吨）。 
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包装上标明： 

a. 产品名称（钴混合物） 

b. 包装中产品的重量； 

c. 生产日期、批次及报告序号 

d. 标明钴含量； 

e. 该批次的包装序列号 

f. 安全措施 

需要考虑到干燥的钴混合物在某种程度上吸湿的事实。所以推荐在干燥环境下并尽可能减少暴露

在空气中进行操作。 

取样与报告 

在钴混合物的包装过程中，至少要从均质的批次中提取四份样品。两份作为湿度测定，一份测定

粒子分布，至少留下一份作为留样。 

a. 谷粒的来源及特性； 

b. 六水氯化钴的来源及纯度； 

c. 使用的载体、钴盐及水的数量； 

d. 搅拌均匀后混合物中平均水分含量； 

e. 钴混合物中钴含量的计算值； 

f. 钴混合物的粒子分散度。 
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5.4 使用钴混合物在配合饲料备料中残留物的检测程序 

 

注解：这项方法不再使用。因此本部分的内容在 GMP+文件调整后将被删除。 

 

本章描述了公司内部使用的利用钴示踪剂检测残留物的替代性程序。这些方法是对 2.2 章介绍方

法的简化。 

一方面，这一程序只需提取一定数量的样品进行分析，该取样数量可被严格减小到能够可靠地检

测残留物的必要值范围。这尤其能够限制分析成本。当然公司可以自由选择提取并分析更多样品

以便取得对设备处理精度的更多认识。 

另一方面，有两个程序使得钴含量分别根据因子 2-4 而相应地降低。这限制了已加入钴的饲料的

可靠加工问题。然而，这也限制了方法的敏感性。很低的直至相对低的残留物水平（分别为小于

3%、5%）无法用这种方法进行测量。 

对于在公司内部对减少的钴含量进行残留物测定，可以由 2.2 章所述的参考方法以及上述减少数

量的样品测定程序组成。 

对于 2.3.1 及 2.3.2 章节所规定的检测程序，钴硫酸盐混合物可以用于替代 2.2 章节第 17 节所定

义的钴混合物。钴硫酸盐混合物应当根据 2.3.4 章节标准指南进行准备。 

 

5.4.1 使用钴的参考方法对配合饲料混合物中 1%及更高残留物水平的公司内部测定进行修订 

参考方法（见第 2.2 章节）及该修订的程序可以用于检测混合饲料的备料中 1%或更高水平的残

留物。该程序中的关键在于使用的钴混合物中钴含量最低值为 5%且添加钴混合物的饲料混合物

中后续的含量至少为 100ppm。 

这一表述指出了公司检测残留物的参考方法（第 2.2 章节）可以被修订的部分和程度。为简化处

理，可以使用 2.2 章节的排序。部分未涉及的参考方法理论上保持不变或者仅适用于少数、明显

的修改。 
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1.  适用范围 

本方法适用于公司内部检测残留物。 

 

2.  设备与工具 

至少需要 46 个 50 毫升容量、带盖的瓶子或 1 升容量的塑料样品袋。 

 

3.  提取并处理样品 

3.1 提取样品 

当提取样品时，如果需要获得更多的认识并自愿进行部分取样及/或进一步处理，可以使用下列

表格。 

a. 第一批次后（未添加钴）： 

1. 在选定的控制点上至少提取四份样品检测残留物。最好是在冷却设备之后进行饲 

料中天然钴含量测定（KAC1-KAC4）； 

2. 为进行水分含量测定，在相同的控制点上至少提取 4 份样品（VAC1-VAC4）。 

b. 第二批次后（添加钴混合物）： 

1. 尽可能在搅拌机之后及正常分布于该批次产品生产流的控制点上提取 10 份样品，用于

平均钴含量的测定（KBM1-KBM10）。可以（自愿的）提取 20 份样品（见 7.3 章节

）； 

2. 在相同点提取 4 份样品测定水分含量（VBM1-VBM4）；可以（自愿的）在特定的控

制点提取 10 份样品测定平均钴含量（KBC1-KBC10）。 

c. 第三批次之后（残留物批次） 

1. 可以（自愿）在尽量接近搅拌机之后以及正常分布在该批次生产流上的控制点提取 10

份样品（KCM1-KCM10）； 

2. 在正常分布在该批次的整个生产期内的特定控制点处提取残留物样品 20 份，用于测定

残留物的含量（KCC1-KCC20）； 

3. 在相同点上至少取 4 份样品用于测定水分含量（VCC1-VCC4）。 

3.2 样品的处理与目的 

技术上处理样品的方法（粉碎、工序等）仍按照章节 2.2 进行。下述关于样品目的的规定也应予

以适用。 

a.   所有含水分的样品均有如下作用，即对湿料中钴分析结果的差异可以对干料进行矫正或 

再次计算； 

b. KAC1-KAC4 的样品应当分为两份、单独分析。尤其是对第三批次非常重要，因为第 

二、三批次的钴含量必须根据饲料中“天然”钴含量（基础值）进行矫正。 
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c.  KBM1-KBM10 的样品可用于两个目的。每一份样品按照意愿分为 a、b 两类或者取样 20 份

而不是 10 份（见章节 7.1.2），这些样品可以轮流使用或每一份按照一个目 地进行分割； 

d. 一半的样品可以（自愿的）用于测定混合物的混合均匀度。如此操作，则该 10 份（或 

20 份）样品必须每一份分成两份单独进行分析； 

e. 该 10 份或 20 份样品的另外一半，可以在用于测定第二批次平均钴含量的进一步还原反应

后制成混合物。如此操作，则至少应从混合物中提取两份新的样品，对此样品一式两份进行

钴含量及潮湿度水平的测定。第二批次的平均钴含量自然也可以通过对该 10 份或 20 份样

品的每一份检查结果求平均值的方法取得。 

f. 使用 KBC1-KBC190 的样品可以（自愿）获取对立即混合（KBM1-10）后混合物与其在 

后续生产及运输中残留物的控制点保持一致性程度的认识。该样品必须将每一份 

样品一式两份进行单独分析。 

g. 使用 KCM1-KCM10 样品可（自愿）对于在搅拌机之后、直至取样点处整个路径中 

产生的残留物程度进行测定。为进行分析，可以选择分析混合样品（两份样品一式 

两份就平均残留物进行分析），或者将全部 10 份样品一式两份分别单独测定 

（残留物的类型并计算平均值）。 

h. KCC1-KCC20 样品可以一次混合两份，即 KCC1 与 2 混合，KCC3 与 4 混合等，随后 

对每份新样品一式两份测定钴含量。假定每一份原样品都能够代表该批次的同等部 

分，那么残留物均值可以直接计算得出。如果情况不是这样，例如由于不规律的 

取样时间间隔，则应当根据实际时间间隔计算加权平均值。 

i. 也可以决定单独分析 KCC1-KCC 样品，然后按照如上方法计算平均值。 
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4.   结果的处理 

4.1 差异分析 

经实施简化的测定后，测定结果只适用于特定程度的系统分析。 

如果待分析的系列测量是以一式两份的形式进行的，在任何情况下按照每一测量系列、通过差异

分析经验系数或分析每一测量系列中重复样品间差异进行计算是明智的。 

在测量系列的范围内，在理想化的情况下，结果应当是获得相同数值（一致性）的分析差异，该

差异分析既要对样品中经验系数差异进行计算，也要对重复样品间的差异进行测定。 

这尤其适用于样品系列 KAC1，KAC4，KBM1-KBM10，KCB1-KBC10，KCM1-KCM10 范围内

，从这些范围内取样进行单独分析并关注其均匀度。 

4.2 残留物的计算 

所有的钴含量都应当根据水分测定的平均值校正至干物质基础。设备残留物的计算应当基于校正

后的数值： 

第三批次中提取的 KCC 系列 20 份样品的钴含量均值减去第一批次中提取的 KAC 系列 4 份样品

的钴含量均值，除以第二批次中提取的 KBM 系列 10 份样品的钴含量均值减去第一批次中提取

的 KAC 系列 4 份样品的钴含量均值的差。上述结果乘以 100，则加入钴混合物作为添加剂的预

混料之后的批次中，残留物的百分比即可计算得出。 

将 KCC1-20（经 KAC1-4 均值校正后）中钴含量分析的结果列为图表，则可取得残留物模式，

该模式原则上能够比计算均值提供更多的信息。 

4.2.1 使用钴的测定方法对配合饲料混合物中 3%及更高残留物水平的公司内部测定进行修订 

对于在公司内部测定 3%或更高含量的残留物，适用章节 2.2 所述的检测流程或者本章 2.3.1 所

述的修订的流程。根据 2.2 节第 2 部分的规定，在钴混合物中的钴含量最低值为 2.5%。这实现

了在检测流程中第二批次里大约 20 毫克/千克的含量标准。 

4.2.2 使用钴的测定方法对配合饲料混合物中 5%及更高残留物水平的公司内部测定的修订 

对于在公司内部测定 5%或更高含量的残留物，适用章节 2.2 所述的检测流程或者本章 2.3.1 所

述的修订的流程。根据 2.2 节第 2 部分的规定，在钴混合物中的钴含量最低值为 1.25%。这实现

了在检测流程中第二批次里大约 25 毫克/千克的含量标准。 
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文献资料 

1. Beumer, H.; Nieman, W.. Toetsingsprocedure procesnauwkeurigheid met be-

hulp van kobalt. Consequenties van een lager kobaltniveau. CKD werkgroep 

Toetsingsprocedure procesnauwkeurigheid May 1992, ref. 630.95/0168/Bm-

Hb. 

 

4.2.3 为公司内部测量残留物含量而制备硫酸钴的标准指南 

介绍 

为实施检测流程的钴混合物是通过粗小麦粉、小麦次粉及硫酸钴混合物准备而成的。这确保了钴

能够均匀分布到钴混合物中且该钴混合物与饲料中钴混合物的特征无明显差别。 

原料 

a. 粗小麦粉、小麦次粉，质量有保证，作为载体； 

b. 七水合物硫酸钴，最低纯度为 98% 

设备 

混合设备，适用于干料产品，例如 Planet 搅拌机。 

除此之外，还需要其他工具，如适合于称量各种成分的重量的称。 

安全措施 

与钴相关的工作，尤其是喷溅、研磨、过滤作业，应当使用口鼻的保护措施并戴上合适的化纤手

套。 

钴混合物的准备 

将适量的七水合物硫酸钴、谷粒及谷废料进行称重。 

称重后的备料放入 Planet 搅拌机中搅拌 15 分钟。然后将混合物装入 2.0 千克的桶中用盖子密封

。 

包装上标明： 

a. 产品名称与类型（钴混合物） 

b. 包装规格（千克）； 

c. 生产日期 

d. 名义上的钴含量； 

e. 该批次的包装序列号 

f. 安全措施 

密封的桶应当置于带有空调的环境下。最好现拆先用。 

钴混合物含量符合以下要求： 

a. 粒子大小：最大 1%> 0.7 mm; 最大 10% > 0.5 mm； 

b. 钴含量：最低 4.5%。 
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取样与报告 

在钴混合物的包装过程中，至少要从每一份均质的批次中提取四份样品。一份测定水分，一份测

定粒子大小分布，一份测定钴含量，留下一份作为备用样品。 

报告准备的钴混合物情况应按照以下方式至少包含下列信息： 

a. 谷粒的来源及特性； 

b. 小麦次粉的来源及特性； 

c. 七水合物硫酸钴的来源； 

d. 使用的载体、钴盐的数量； 

e. 搅拌均匀后混合物的水分含量； 

f. 钴混合物中经计算的钴含量； 

g. 钴混合物中经分析的钴含量； 

h. 钴混合物的粒子大小分散度。 
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5.5 使用锰及富含蛋白与缺乏蛋白的混合物检测配合饲料中残留物含量的流程 

 

1. 适用范围 

为测定配合饲料生产企业中残留物含量，建立了该检测流程。原材料设备中大量成分的残留物及

通过添加预混料成分的残留物应当分别进行测定。 

通过在残留物检测中对生产流程中不同地点的取样，可以获得对生产流程中各成分残留物水平的

认识（例如：研磨/混合线到经冲压的饲粉储仓或冲压/冷却线）。该方法也适用于测定使用设备

中产生的混合物均匀度（见第 9 项）。 

2.  定义 

残留物 

残留物是指饲料前一批次中的一部分成分在生产、运输系统内残留并进入下一批次。 

残留物水平 

残留物水平是指前一批次中成分中的某一营养成分，进入到下一批次饲料中（相同质量）的数量

，通常表现为百分比。残留物水平可以通过设备的一部分或全部（例如经冲压的饲粉储仓）进行

测定。 

3.  检测流程的原则 

检测流程首先从加工蛋白质及富含锰的大豆混合物开始，然后立即在同一生产线上加工蛋白质与

缺乏锰的大豆混合物。在生产线运转中，蛋白质与玉米混合物中锰含量的增加是由于残留物引起

的。有鉴于此，通过蛋白质及大豆混合物锰含量的增加，可以测定残留物含量。 

因为在玉米加工过程中，蛋白质与锰含量变化非常明显（从开始的较高水平减低至随后的较低水

平），所以必须要格外注意取样程序。 

4.  设备与工具 

检测流程需要使用下列设备： 

a. 一定数量的氧化锰，一般为通常批次重量的 0.4% 

b. （可能使用）取样用勺； 

c. 两只桶用于收集一定数量的点样 

d. 样品瓶或袋，至少能装 200 克原料。如果残留物检测是在生产线的两个地点进行的，那么

20 个取样瓶就够了（实际只检测其中的 14 个）。 
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5.  所需的公司具体信息 

实施检测流程需要获知公司的下列信息： 

a. 生产设备框图 

b. 大豆与玉米混合物的混合方式。应当对在何处、如何添加氧化锰及氧化锰及如何对大豆混合

物及玉米混合物中氧化锰进入搅拌机的传输系统进行清洗给出具体的说明。 

 

6.  实施检测流程 

6.1.a   加工蛋白质与富含锰的大豆混合物 

大豆混合物（通常批次的重量）由 92%的大豆粉、4%脂肪、3%蔗糖蜜及 0.4%的氧化锰、0.8%

的磷酸二钙（或白垩或盐）组成。这一混合物按照通常的方式进行分批、粉碎、搅拌、制粒。加

入蔗糖蜜与脂肪是为了获取正常的颗粒物理特性的饲粉。大豆粉可以取自两个以上的批次储仓。 

氧化锰替代预混料但应当采用与预混料相同的操作方法。氧化锰因此被分批送到预混料称重机或

卸料孔。 

实施该分批流程便于氧化锰实质上充分地进入预混料称重机或卸料孔底部。 

氧化锰应当符合下列条件： 

a. 锰含量至少为 50%； 

b. 粒径：100%应当小于 0.2mm 

正常来说，白垩、盐及/或饲料磷酸盐应当通过相同的称重机进行分批。因此，预混料中的成分

残留物尤其少于先对预混料分批再对其他产品分批的情况。 

为实施检查流程首先对 0.4%的氧化锰而后是 0.8%的白垩、饲料磷酸盐或盐进行分批。 

一旦预混料称重机（或卸料孔）的成分已经被加入到搅拌机的大豆混合物中，就要按照正常的时

长进行搅拌。然后混合物被转入空的冲压饲粉储仓进行制粒（样品）。 

粉碎/混合线及冲压/冷却线只能在加工大豆混合物之后再用于玉米混合物的加工。 

6.1.b    大豆混合物的取样 

在产成品储仓卸载颗粒大豆时，应当从最后一个批次中提取好的混合物样品。 

6.2.a    加工蛋白质与缺锰玉米混合物 

玉米混合物（与大豆混合物重量相同的批次）由 92%的玉米、4%脂肪、3%蔗糖蜜及 0.8%的磷

酸二钙（或白垩或盐）组成。如果不能达到 92%玉米含量则可以使用玉米/大麦混合物或其他缺

乏蛋白质混合物组成（样品）。 

在预混料称重机（或卸料孔）与搅拌机之间的输送系统应当用 0.8%的磷酸二钙（或盐或白垩）

进行冲洗。 

一旦饲料磷酸盐添加到混合物中就应当立即开始搅拌。然后将混合物转入（空）冲压饲粉储仓（

样品）再进行制粒（样品）。 
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6.2.b    玉米混合物的取样 

应当采集下列玉米混合物样品： 

a. 用于组成混合物的玉米（可能是大麦） 

b. 在进入冲压饲粉装置入口处提取 6 份玉米混合物样品 

c. 在进入产成品储仓入口处提取 6 份玉米混合物样品 

取样程序对于样品第 II 与 III 部分非常重要。尤其是该批次中饲粉或颗粒的第一部分将含有较高

的蛋白质及锰含量，随后会很快减少到较低或更恒定的水平。因此对饲粉或颗粒的第一部分集中

进行样品提取是非常重要的，还应当知道这些样品取自于饲料的哪一部分。 

在冲压饲粉装置入口处取样程序（通常持续 3-5 分钟）应当进行如下操作： 

a. 在第一个 30 秒内，尽量多的用桶采集点样；混合样品是用这些点样制成的； 

b. 在第二个 30 秒内，同上； 

c. 随后的每一个 30 秒内，从产品流中随机取样直至饲粉的产品流停止； 

应当知道总体的饲粉产品流的时间，保留 6 份样品，标明首先提取的三份及其他三份。 

产成品储仓入口处对饲料球取样的程序是一致的。因为总体时间一般要稍长，因此取样的程序如

下： 

a. 在第一分钟内，尽量多的用桶采集点样；混合样品是用这些点样制成的； 

b. 在第二分钟内，同上； 

c. 随后的每分钟内，从产品流中随机取样直至颗粒产品流停止； 

d. 如果饲料球产品流是非连续性的，那么应当使用“真实的“时间。 

需要注意总体时间，保留 6 份样品，标明首先提取的三份及其他三份。 

 

6.3 配合饲料中大豆混合物的处理 

大豆混合物中较低的残留物中锰含量为 c. 2,000mg/kg。在处理配合饲料中该大豆混合物时应当

考虑到配合饲料中锰的最高含量为 250mg/kg 的限量要求。 
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7.   样品的分析 

总体上取样 14 份（或者 15 份）： 

1 份大豆饲料球（添加锰）样品              =A 

1 份纯玉米饲料（可能添加了小麦）       =B 

6 份玉米混合饲粉（压榨粕仓）             =C（1-6） 

6 份玉米混合饲料（产成品筒仓）           =D（1-6） 

所有样品都应进行蛋白质及锰含量的分析。 

一半的玉米饲粉混合物与玉米混合物饲料球用于湿度分析；这能够发现在制粒加工工序

中湿料成分是否发现变化。如果水分含量已经明显变化，则该玉米混合物饲料球中的蛋

白质及锰含量都应当根据湿料含量进行校正。 

 

8.  残留物百分比的计算 

残留物百分比可以通过提取样品中的蛋白质及锰含量进行计算。假定测出下列含量： 

大豆饲料球：420 克蛋白质以及 2,006 毫克锰/千克 

纯玉米: 86 克蛋白质以及 4 毫克锰/千克 

玉米混合物样品（在饲粉冲压设备的顶端） 

 

1. 混合物样品 (0.5 分钟.) 160 克蛋白质与 400 毫克锰/千克 

2. 混合物样品(0.5 分钟.) 100 克蛋白质与 60 毫克锰/千克 

3. 随机样品 90 克蛋白质与 27 毫克锰/千克 

4. 随机样品 85 克蛋白质(均值 88)及 30 毫克锰 (均值 28) 

5. 随机样品 88 克蛋白质与 28 毫克锰/千克 

6. 随机样品 89 克蛋白质与 27 毫克锰/千克 

饲粉产品流进入冲压设备的整体时间=5.5 分钟 

 

玉米混合物的理想值（92%玉米及 3%蔗糖蜜及 40 克蛋白质及 25 毫克锰/千克）： 

RE = 0,92* 86 + 0,03* 40 = 80,3 gram/kg 

Mn = 0,92*   4 + 0,03* 25 =   4,4   mg /kg 

 

玉米混合物中蛋白质与锰含量的均值计算如下： 

RE = 0,5/5,5* 160 + 0,5/5,5* 100 + 4,5/5,5*88 =95.6 克/千克 

Mn = 0,5/5,5* 400 + 0,5/5,5*   60 + 4,5/5,5*28 = 64.7 克/千克 

 

(样品 1、2 分别在整体时间 5.5 分钟内占有 0.5 分钟的时长；对样品 

3-6 计算出平均值，该取样时长为 5.5 – 2 x 0.5 = 4.5 分钟）。 

 

残留物百分比（Vs-%）计算如下： 

             玉米混合物内均值 – 玉米混合物中期望值 

Vs-%= ────────────────────────── X 100 

             颗粒大豆中均值– 颗粒大豆中期望值 
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残留物百分比为（至压榨粕仓处） 

                  95,6 - 80,3           1.530 

蛋白质 = ────── x  100 = ── ─   = 4.5 
420 - 80,3          339,7 

 

   64,7 - 4,4                 6.030 

锰= ────── x  100 = ── ─   = 3% 
  2.006 - 4,4 2.001,6 

 

在产成品储仓入口处的残留物百分比按照相同方法进行计算。 

蛋白质残留物百分比与分批设备中饲料相关。 

锰残留物百分比标志着预混料中成分的残留物水平。 

 

9. 饲料均匀度的测量 

为测定设备生产混合物的一致性程度，至少应当从富含锰的大豆混合物中提取 10 份样品分析锰

的含量。在这些样品中锰含量的分布（标准偏差或最高与最低值之间的差异）可以测定均匀度。 

对于大豆混合物的取样，应当确保涵盖混合物整个产品流。由于通常不知道饲粉产品流会持续多

长时间，因此第一时间尽量多取样品、仅对其中一部分进行检测（例如 10 份），这一作法是比

较明智的。 

一致性测试可以在设备的多个地点进行。如果样品在搅拌机之后立即提取，则搅拌机的作用就能

够得到较好的体现。 

另一方面，如果在设备其他地点取样（在搅拌之后），则得到的一致性结果一般要低于刚从搅拌

后立即取样的水平。 

这是因为在这种情况下，再混合与残留物也会起到一定作用。因为富含锰的大豆混合物总是在缺

乏锰的“正常”配合饲料生产之后进行的，大豆混合物的第一个样品会受到一定数量配合饲料的

污染，因此包含较少的锰含量。随后的样品将越来越少地受到配合饲料的污染，因此锰含量会越

来越高。 

 

10.  对错误的研讨 

表格 1 显示了在不同残留物百分比情况下，玉米混合物中预期含有的锰及蛋白质含量，假设有

80 克蛋白质及 5 毫克锰/千克纯玉米混合物以及 400 克蛋白质与 1,800 毫克锰/千克大豆混合物

。 
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表格 1 玉米混合物的残留物中锰与蛋白质含量的影响 

残留物% 0 1 3 5 10 15 

基础料中锰含量* 5 5 5 5 5 5 

大豆中锰含量 0 18 54 92 180 270 

 5 23 59 95 185 275 

 * 稀释效果 

基础料中的蛋白质 80 79,2 77,6 76 72 68 

大豆中的蛋白质 0 4   12   20 40 60 

 80 83,2 89,6 96 112 128 

基于锰与蛋白质测定分析精度，可以对残留物百分比测定的精度进行估计。 

对于 6 份待测的玉米样品，假设 95%的情况下锰含量均值是实际含量的 95%至 105%；对于< 

60 mg/kg 的含量，绝对区间等同于 60 ±3mg/kg 的区间。 

对于大豆混合物，假设分析中的锰含量与实际含量的最大偏离为 100mg/kg。 

对于蛋白质，假设 95%的情况下，6 份待测玉米样品的均值是实际含量的 99%-101%，大豆混

合物蛋白质含量与实际含量的最大偏差为 2%。 

计算结果见表格 2. 

可以得出结论，即较低水平的残留物百分比可以被比较准确的测定。 

对于低残留物含量，锰的测定结果似乎比蛋白质更加相符；另一方面，在高残留物含量时，蛋白

质测定结果比锰更加相符。 

 

Table 2:  分析精度对拟建立的残留物百分比的影响 

  玉米混合物  

残留物水平 计算结果 区间分析 残留物百分比* 

锰 0 

1 

3 

5 

10 

15 

   5 mg/kg 

  23 

  59 

  95 

 185 

 275 

   2 -    8 mg/kg 

  20 -   26 

  56 -   62 

  90 -  100 

 176 -  194 

 261 -  289 

  0,16 -  0,18% 

  0,8  -  1,2 

  2,7  -  3,4 

  4,5  -  5,6 

  9    - 11,1 

 13,5  - 16,7 

以 1800 mg 锰/kg 大豆混合物为基础 (变化范围 1700-1900, 玉米中锰含量低时，大豆中锰

含量高，反之亦然). 

 计算结果 区间分析 残留物含量百分比* 

蛋白质 0 

1 

3 

5 

10 

15 

  80   g/kg 

  83,2 

  89,6 

  96 

 112 

 128 

  79.2 -    80.8 g/kg 

  82,4 -  84,0 

  88,7 -  90,5 

  95,0 -  97,0 

 110,9 - 113,1 

 126,7 - 129,3 

 - 0,25 -  0,25 

   0,7  -  1,3 

   2,6  -  3,4 

   4,5  -  5,5 

   9,4  - 10,6 

  14,2  - 15,8 

以 400g 蛋白质/kg 大豆混合物为基础 (变化范围 392-408, 玉米中锰含量低时，大豆中猛含

量高，反之亦然). 
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5.6 在预混料及添加剂设备中检测残留物含量的程序 

 

1.   体系 

在预混料及添加剂设备中检测残留物含量的方法相应地、系统地规定在 2.2 至 2.4 章节。 

2.   残留物处理 

a. 残留物的测定处理与添加剂及/或兽药制品加入批量运输车辆或包装袋的地点直接相关。 

b. 对于每一条生产线上的设备都要进行残留物测定。 

c. 应当根据混合物的数量进行测定，混合物的数量应当等于实践中生产线上最小批次产品的数

量。 

3.    使用的示踪剂 

下列示踪剂可以用于测定残留物： 

2.2 或 2.3.4 章节所述的钴混合物，其中钴含量至少为 200 毫克/千克。如果钴浓缩含量为 2000

毫克/千克或更多，也可以使用纯的硫酸钴。另外，FSS-Lake 与 F-Lake 微量微量示踪物及甲基

紫也可以用于 10 毫克/千克的剂量。除非另有规定，否则应当符合 2.3.4 节的规定。 

4.  残留物的测定 

残留物的测定可以将残留物产生的混合物作为一个整体对待。这意味着混合物的均值是测定残留

物的偏离点。残留物按如下方法测定： 

a. 将混合物再次混合； 

b. 从混合物中取样 5 个并进行分析（V1 至 V6）并计算均值； 

c. 残留物测定如下： 

(混合物中产生的残留物的平均数量) 

─────────────────── x 100% 

(产生残留物的先前混合物的总量) 
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5.7 用于检验配合饲料加工精度的微量示踪剂的检验程序 

 

1. 适用范围 

本程序可用于饲料生产行业测定预混饲料和配合饲料或其他混合颗粒的均匀度。在适当

的预处理条件下，本程序也适用于颗粒饲料和膨化饲料等一系列广泛的范围。 

 

本程序也可用于测定后续生产批次的残留物。 

2. 定义 

微量示踪剂粒子: 有无毒害食品着色剂包衣的非常细的基本铁粒子（比如：

Microtracer®- Lake particles）粒子的颜色在饲料中不可

见，在测验过程中显现颜色。 

 

粒子: 微量示踪剂粒子数均值为每克 25000 个 

 

FS粒子: 微量示踪剂粒子数均值为每克 50000 个 

 

粒子: 微量示踪剂的粒子数均值为 600000个 

 

微量示踪剂预混剂: 微量示踪剂和石灰石或其他适当载体的预备。在饲料厂的

生产线上，与微量配料同样的方式添加使用。每种微量示

踪剂预混剂应有生产商的检测证书。 

 

旋转式检测仪: 旋转式永久磁性设备用于定量分离出微小磁粒子。 

 

3. 原则 

后序的两批次产品必须进行均匀度和残留物的检测。微量示踪剂只在头一批次添加。微

量示踪剂在饲料生产线中的添加方式与微量配料的添加方式相同。不必因为检测而改变

常规的饲料成分和生产程序。务必小心额外的微量示踪剂（例如：为做标记而添加的）

不会污染到加入的预混料。测定均匀度的样品应在搅拌机后端和生产线末端每个型号的

终产品饲料中直接提取（例如：粉末和/或颗粒）。 测量残留物的样品在未添加微量示

踪剂的第二批次的饲料中提取。检测微量示踪剂含量的样品通过一个旋转式永久吸磁仪

器，旋转式测量仪来分离磁性粒子进行测定。为了区分微量示踪剂和其他的磁性粒子，

可通过使用色谱分析仪观察到着色的微量示踪剂及计数。微量示踪剂粒子数量可分别监

测出混合的质量和残留物的量值。两个批次的产品都可作为饲料使用，因为微量示踪剂

粒子无毒性且在饲料中无色。 

 

附加说明：即使使用强磁也不须为了实验而关闭，这样做可能会导致较低的复得原率，

但不影响微量示踪剂的分布。 
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4. 须提供详实的公司信息 

以下的信息要求提前提供： 

• 标注微量示踪剂预混剂添加位置和取样位置的一张生产装配区域图表 

• 预计批量 

• 为微量示踪剂预混剂准备的适当的载体 

 

在取样过程中须提供以下的信息： 

• 由计算机打印或复印出示： 

o 饲料混合的组成成分 

o 计算机要求批量 

o 根据批次方案生产的实际批量 

• 或，如果没有计算机： 

o 饲料混合的名称和条款号码 

o 计算的批量（通过相加所有成分的重量得出） 

o 显示的实际批量 

 

须提供以下信息用以计算出混合物的批量和终产品批量。 

• 重量和添加液体配料的位置（磨拉石、酒槽等） 

• 重量和添加脂肪等物质的位置 

• 在装置区图上须标注额外添加位置点 

 

5. 检测计划 

在检验取样之前须有一个详细的计划。如果是检测较小批量（100kg 以下）可添加纯微

量示踪剂 FSS，如果检测较大批量，则可添加预混剂。允许使用的浓度和微量示踪剂预

混剂的量应按照在检测中每个样品每张滤纸上 100-200 个粒子计数值而计算。 

5.1 均匀度（批次 1） 

微量示踪剂粒子的剂量: 

需要的信息:  

• 检验的精准度(例如 1:100 000) 

• 微量示踪剂预混剂的重量[𝑔] 

• 检测的混合物的批量[𝑔] 

• 每克微量示踪剂粒子的数量（依照检测报告） 

计算: 

a. 添加的纯微量示踪剂的重量： 

批次量 x 精确度 = 纯微量示踪剂重量[𝑔]加入到微量示踪剂预混剂。把完全

的微量示踪剂预混剂添加到头一批次中。（在准备预混剂时，应保留少量用

于分析） 

b. 添加的微量示踪剂粒子的总数的算法： 

微量示踪剂的重量 x 每克微量示踪剂粒子的数量 = 微量示踪剂粒子的添加

数量 

c. 首批次饲料中微量示踪剂粒子的理论浓度： 

添加粒子的数量/批量 = 每克饲料中微量示踪剂粒子的数量 
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举例:  

• 检验的精确度: 1: 100 000 

• 添加微量示踪剂预混剂重量: 4000 g 

• 检测混合物的批量 1000 kg = 1 000 000 g 

• 微量示踪剂 FSS每克约为 600 000 个粒子 

计算: 

a. 添加微量示踪剂的重量：1 000 000 g × 1:100 000 = 10 g. 

预备一份微量示踪剂预混剂和 10克微量示踪剂 FSS及 3990克石灰石（或其

他适当载体）。 

b. 粒子的总数：10 × 600 000 = 6.000.000 个粒子。把全部微量示踪剂添加到

首个检验的 1000公斤的批次饲料生产。 

c. 首批的理论浓度：6 000 000 / 1 000 000 g = 每克饲料中 6 个粒子 

 

微量示踪剂检测的样品重量: 

每次微量示踪剂检测的样品重量应按照每张滤纸产生 100-200 个粒子而选定。 

 

举例: 

20克的被检测的样品应包括 20g x 每克 6个粒子= 应可在一张滤纸上轻易数出

120 个粒子。 
 

从生产线上取样: 

测定均匀度，批次 1在生产线搅拌后，或如果技术上无法在搅拌后取样，则直接

从生产线的终端终产品每种型号的饲料中取样。 

每次取样大约 20个样品（例如在搅拌后取样 HM1 – HM20 和从终产品取样 HF1 

– HF20)，每个样品提取应在一个批次生产中尽可能的分散提取。样品的重量应

可足量用于对每个样品至少 3次的检测。通常足量的一个样品为 100克。 
 

5.2  残留物 （批次 2） 

未加入微量示踪剂粒子: 

检验后序的第二批次没有加入微量示踪剂粒子的残留。本批次应采用批次 1均匀度

测定完全相同的方式，在整条生产线上进行操作（例如：同样的仓筒、同样的传送

带）。以此方式来测量头一批次的微量示踪剂粒子的残留水平。 

 

微量示踪剂检测的样品重量: 

通常预计检测的微量示踪剂粒子非常少量。被检测的每个样品约需 400-1000 克。

前三个样品预计是残留物水平最高的, 检测样品 C1-C3可以为后序样品重量的一半

（参见章节 9）。 

 

从生产线上取样: 

从生产线末端的终产品每种型号的饲料直接提取约 20 个样品(C1 – C20)，取样过程

应分散在整个生产各个时段中进行。 

残留物的水平应在第一个样品中最高，最后一个样品应非常低。通常足量的一个样

品重量为 400-1000 克之间。 
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5.3 更多的取样位置 

如需更多的取样位置，取样应遵照 5.1 和 5.2 阐述的称量原则进行规划。 

 

示踪剂和浓度 均匀度检测的样品重量 

（从批次 1 中提取） 

残留物检测的样品重量 

（从批次 2中提取） 

FSS 10 ppm ca. 约 100g ca. 约 400-1000g 

FS 100 ppm             ca. 约 100g ca. 约 400-1000g 

F 100 ppm ca. 约 100g ca. 约 400-1000g 

 

6. 设备和工具 

在场取样须按照以下要求进行： 

• 均匀度的检测：准备约 40个小塑料样品袋（200ml），并标有一个样品编号 

• 残留物的检测：准备约 20个大塑料样品袋（2000ml）并标有一个样品编号 

• 每次额外取样点：准备约 20个塑料袋并标上一个样品标号（重量取决于预计微

量示踪剂的浓度） 

• 适当的取样工具（比如：用于取样并装袋的小勺和大勺） 

分析微量示踪剂的含量:  

• 参见章节 9 

7. 从生产线上取样 

取得微量示踪剂预混剂浓度的规划详见章节 5，且在生产过程中应以和添加微量配料相

同的方法（例如：添加微量剂量料筒，直接添加至搅拌机，或通过手工投到搅拌机）把

微量示踪剂预混剂添加至搅拌机。按规划进行取样（见章节 5），样品应储存在密封的

袋子中。建立一套取样规范，并记录以下内容，包括： 

• 取样日期 

• 取样人姓名 

• 批次详细信息（参见章节 5） 

• 样品数量 

• 地点，取样的位置 

• 样品编号 

• 其他相关信息 

样品应储存在干燥的室温环境中（如果没有特殊的要求）并及时送至实验室。 

8. 样品的准备 

如果样品不是粉末状（比如：颗粒或膨化饲料），样品则须使用适当的研磨机进行研磨

处理（例如 Retshch 研磨机，1mm 滤网）。 

 

为了增加预期微量示踪剂的含量，样品须被研磨，即从批次 2最后的样品开始。批次 1

样品的研磨并不重要，因为所有的样品应含有相同数量的微量示踪剂粒子。 

 

在每次研磨样品后，彻底清洁研磨机：采用压缩空气清洁、拆卸相关组件、用刷子扫除

或扫把和/或吸尘机清洁。清洁后应不遗留任何前次样品物质。 
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9. 微量示踪剂粒子的测定 

 

设备: 

旋转探测仪 

消磁设备 

手套 

纸和笔 

适当的容器和称重的勺匙 

秤 

小号滤纸，直径: 70 mm 

大号滤纸，直径: 180 mm  

或更大号的滤纸，例如：A4尺寸 

扇刷 

显影盘 

适当的吸收纸 

镊子 

加热盘(110°C) 

 

化学制品: 

显影液：7%碳酸钠溶液 

 

序列分析: 

按照预计微量示踪剂粒子数量的增加顺序，在实验室检测样品，即从 C20到 C1及从 H1

到 H20（在这里列举的顺序无关） 

 

含量分析的样品重量: 

1. 残留物: 

检测残留物所需要的样品量应在 400克到 1000 克之间。预计的残留物水平越低，所

需的样品量应越大。 

举例：如预期检测的残留物水平低于 1%，则需准备约 800克到 1000 克的检测样品。

找出在取样过程中段的 500克重量的样品（例如：样品 C10）。粒子计数并调整重

量，由此应可得到至少 30个粒子计数。如有必要，可减少前三个取样的样品重量

（可减少一半，即 250克），这是由于前三次的残留预计是最高的，而粒子计数不

应超过每张滤纸 200个。如非常低的残留水平预期，粒子计数可低于 30。 

 

2. 均匀度: 

估算样品量参见章节 4.要检查样品的重量是否合适，取出取样过程的中段样品（例

如样品 H10）检测 20克。粒子计数并称重，每张过滤纸上应得出 100-200个粒子计

数。从所有检测均匀度批次的样品提取大约同样的重量进行检测。不需完全等量称

重，大约称两勺匙并记下精准的重量。 
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检测的评估: 

• 在检测过程中应带手套。 

 

• 把旋转检测仪的吸磁部位放置一张小号滤纸，并换置顶部漏斗。 

 

• 称量样品的重量。记录重量。 

 

• 开启旋转检测仪 （常规操作，参见旋转检测仪使用手册）。 

 

• 用一把干净的刷子把全部的样品都移至旋转检测仪里。 

 

• 移除旋转检测仪的顶部漏斗（自动停止操作：旋转吸磁自动停止） 

 

• 开启旋转检测仪“扫刷模式”（旋转检测仪启动 5秒后自动停止）。在这 5秒钟内

清洁小号滤纸及固定环边缘的饲料细微物质（主要是微尘），使用一把刷子清洁。 

 

• 把大号滤纸完全在显影盘中浸湿，把滤纸放置在一个清洁平滑的工作台表面上，并

把过量的显影液用纸吸去。 

 

• 从磁铁上移除固定环并小心的把小号过滤纸从旋转磁铁垂直向上移开，并注意不要

损失微量示踪剂粒子。 

 

• 小号滤纸上的微量示踪剂粒子的除磁：用一只手持小号滤纸在距离除磁器 1厘米的

上部，另一只手开启除磁器，保持除磁器开启状态，并垂直向上移开小号滤纸，之

后关闭除磁器。 

 

• 把小号滤纸水平的移到大号滤纸上面 

 

• 把小号滤纸上的微量示踪剂粒子撒到大号滤纸上，所有的粒子分开分布：这样做的

目的是可以用一只手指触沾小号滤纸上的微量示踪剂粒子，并把手指上的粒子分散

在大号滤纸上。翻转小号滤纸并轻拍滤纸背面，以便把所有的粒子都移除掉。如果

还有粒子附着在手指上，再次轻拍您的手指到大号滤纸的边缘处。 

 

• 10秒钟后，把大号过滤纸转移到加热盘上，在加热后微量示踪剂粒子会停止变色。 

 

• 干燥后，用镊子把大号滤纸移出加热盘。 

      

• 用铅笔给大号滤纸做上标志 

 

注意：在操作每个样品后，清洁并干燥工作台。 
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10. 评估 

每个微量示踪剂粒子在大号滤纸上反应出一个有颜色的圆点。带颜色的圆点的数量与粒

子的数量相等。肉眼数出圆点的数量或者可使用适当的电脑辅助系统来计算。（如

TraCo图像评估体系） 

 

根据泊松分布得出正确的统计评估结果 

 

1. 均匀度的评估 

与以下的统计数据有关: 

• 检测的样品数(=n)  

• 批次 1 中微量示踪剂粒子的平均数(=Xm) 

• 微量示踪剂粒子在不同样品中的数量，折算为 20 克样品重量(=Xn) 

• 系统中自由度的数量 (= n – 1) 

• 在不同的样品中微量示踪剂粒子数量(Xn) 和批次 1中微量示踪剂粒子数量(Xm)差

值的平方求和，得出 S。S=∑(Xn – Xm)2. 

•  (=S/Xm) 卡方值(=S/Xm) 

• 通过卡方值和自由度数量可以得到概率百分值，例如利用 Excel 中 CHIVERT功能

计算。概率 p% = CHIVERT (卡方；自由度的数量)x100 

• 微量示踪剂复得率 

复得率% = Xm × 100/加到批次 1的微量示踪剂粒子数量 

 

应用概率 p%，均匀度评估的定义如下： 

• 如果 p≥ 25 %，则此混合物均匀度很好。p值越接近 100%，混合物的均匀度越

好。 

• 如果在 5% ≤ p < 25 %区域之间，则表明此混合物均匀度良好。 

• 如果在 1 % ≤ p < 5 %区域之间，表示该统计结果不明。建议重新做实验。 

• 如果 p < 1 %，说明此混合物不均匀。 
 

微量示踪剂的复得率的数值应为 100 % ± 15 %。通常得到较低的复得率值的原因和生

产装置有关，即如果微量示踪剂预混剂不能完全的接触到混合物或有很强的外部磁性吸

走小量的微量示踪剂（这种情况不影响检测结果）。 

 

举例 1:均匀混合 

 

样品数 n 折合的粒子计数 

Xn 

差值 

Xn - Xm 

差值的平方 

(Xn - Xm)2 

1 100 -13 169 

2 100 -13 169 

3 124 11 121 

4 123 10 100 

5 104 -9 81 

6 121 8 64 

7 119 6 36 

8 103 -10 100 

9 117 4 16 

10 115 2 4 

 均值 Xm = 113  合计 S = 860 
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样品数量:   n = 10 

自由度度的数量:  n – 1 = 9 

卡方:    卡方 = 860 / 113 = 7.6 

概率百分比:   概率%= CHIVERT(7.6;9). × 100 = 56 

 

结果: 计算出的概率（56%）高于 25%。混合物非常均匀。 
 

例 2:混合不均匀 

 

样品号 折合的粒子计数  

Xn 

差值 

Xn - Xm 

差值的平方值 

(Xn - Xm)2 

1 97 -51 2601 

2 153 5 25 

3 114 -34 1156 

4 184 36 1296 

5 58 -90 8100 

6 155 7 49 

7 115 -33 1089 

8 181 33 1089 

9 255 107 11449 

10 164 16 256 

 平均值 Xm = 148  总值 S = 27110 

 

样品数:   n = 10 

自由度的数量:   n – 1 = 9 

卡方:    卡方 = 27110 / 148 = 183 

概率百分比:   概率%= CHIVERT(183;9) × 100 = 0 

 

t 结果:. 计算出的概率（0%）低于 1%。混合物不均匀。 

 

有关评估数据的注解: 

 

批次 1的第一批样品: 

微量示踪剂的水平在批次 1的第一个样品中可能比后序的样品低，这取决于取样的位

置。该效应被称为“负向残留”，因为这些首先取样的样品有更高的可能性与前批次的没

有添加微量示踪剂的产品混合。 
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严重偏离的单一值的论证程序: 

如果一个样品的粒子数量(Xi) 偏离所有检测样品的粒子数量均值(Xm)超过 20%，此样品

需要重复做两次检测。可出现三种不同的情况： 

a. 三次检测的粒子计数非常接近（差值小于 20%），那么选定这 3次粒子计数的第

一次检测计数，用于均匀度计算。 

b. 两次检测的粒子计数相接近（差值小于 20%），第三次检测的粒子计数差异大于

20%。那么选定这 2次粒子计数的第一次检测计数，计算均匀度。 

c. 所有的三个检测的粒子计数的差异都大于彼此的 20%。这说明样品是不均匀的。

这个样品的前次及后次样品需要检测。比如：样品 5是不均匀的，样品 4和样品

6须要做检测。如果样品 4和样品 6的评估结果达到均匀度的要求，那么样品 5

须被移除。 

 

2. 残留物的评估 

 

以下的统计数据与以下数值相关： 

• 批次 2 样品的平均重量 

• 每个样品：在批次 2中 wm的微量示踪剂粒子数量的平均数值 

• 在批次 1中 wm微量示踪剂粒子的预计数量（即：100%残留） 

• 每个样品：残留水平百分比 

• 残留水平百分比均值 

 

11. 做报告 

需报告以下的内容: 

• 公司的详细信息（章节 4） 

• 取样的详细信息（章节 7） 

• 如果有关于样品准备的相关信息（章节 8） 

每组的样品: 

• 测算和修正微量示踪剂颗粒的数量 

• 均匀度和残留物各自相关的统计数据 
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5.8 使用微量示踪物以称重的方式测定残留物的控制流程 

注解：这项方法不再使用。因此本部分的内容在 GMP+文件调整后将被删除。 

 

 

1.  适用范围 

见5.7章节，使用微量示踪物测定残留物。 

 

2.   定义 

生产工厂是指适合于配合饲料备料的生产设备 

微量示踪物混合物为测定配合饲料，微量示踪物混合物包含 4kg 饲料石灰或小麦粗粉以及 500g

微量示踪物。因此 500g 微量示踪剂混合于 1 吨配合饲料中，混

合比例为 1：2000。 

3.  原则 

为测量物质（补充性铁粒子）将使用所谓的 RF 示踪剂。每克平均粒子数为 1,000,000。对于微

量示踪物，它是粒子分布的一种情况。粒子数量根据示踪剂的批次而有所不同。为了确定测试中

的粒子数量，所生产的微量示踪物混合物中粒子数量必须根据微量示踪物用途进行确定。 

样品中微量示踪物粒子数，可以通过使用旋转探测器将示踪剂粒子与其他饲料粒子进行分离而获

得。为此，样品将两次通过该旋转探测器的探测。 

一旦样品通过磁场，其他物质可以用刷子从滤纸上刷取，要精确操作并采用旋转式磁铁。 

将滤纸从磁铁上移开，将示踪剂放置在铜质的称重船上。 

注意 1：为校正“工厂铁”的影响，至少要使用三份空白样品进行测量。在最后的计算中，应当

对空白测量的均值进行校正。 

注意 2：添加的示踪剂应为 500 克/吨。样品重量约为 300-500 克。 

4. 设备与工具 

见 5.7 章使用微量示踪物测量残留物的控制流程。 

5.  所需的公司具体信息 

见 5.7 章使用微量示踪物测量残留物的控制流程。 
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6.  微量示踪物的添加 

见 5.7 章使用微量示踪物测量残留物的控制流程。 

7.  取样与样品处理 

见 5.7 章使用微量示踪物测量残留物的控制流程。 

8. 微量示踪物粒子的测定 

通过双重过滤并使用带有旋转磁铁的旋转探测器，样品中的示踪剂粒子由于其磁性特质将被分离

出来。 

其他磁性粒子也同时被滤出。 

对于微量示踪物粒子的识别通过称重来完成。 

注意 1：为校正“工厂铁”的影响，至少要使用三份空白样品进行测量。在最后的计算中，应当

对空白测量的均值进行校正。 

注意 2：添加的示踪剂应为 500 克/吨。样品重量约为 300-500 克。 

9.  结果的处理 

见 5.7 章使用微量示踪物测量残留物的控制流程。 

10.  报告 

见 5.7 章使用微量示踪物测量残留物的控制流程。 

11. 结果的评估 

见 5.7 章使用微量示踪物测量残留物的控制流程。 

12. 注释 

见 5.7 章使用微量示踪物测量残留物的控制流程。 

13. 安全 

见 5.7 章使用微量示踪物测量残留物的控制流程。 

14. 含有微量示踪物的配合饲料的加工处理 

见 5.7 章使用微量示踪物测量残留物的控制流程。 
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5.9 使用甲基紫测定动物饲料备料中残留物含量的控制流程 

 

本部分内容将在以后进行添加 

 

 

注解：这项方法不再使用。因此本部分的内容在 GMP+文件调整后将被删除。 
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6 干燥物质的均匀度测量方法 2 

 

6.1 介绍 

参与者在标准一致的混合饲料原料、饲料添加剂和兽药产品时，应遵循 GMP+B1 文件

生产、贸易与服务中的 6.7.1.2 条款的要求。混合物的均匀度测量应遵循在该条款章节

中附录的要求。 

 

6.2 频率 

每一次的混合设置都应进行均匀度检测。这项检测必须至少在一下情况进行: 

• 第一次使用是的设置 

• 每一次设置有重要的调整 

• 每 4 年 

 

6.3 均匀度测量 

 

6.3.1 总则 

均匀度的测量可通过直接和间接法，从而算出一个统计学上的断定。 

 

6.3.2 直接方法 

测量均匀度的直接方法是基于颗粒的数量。所谓的微量物质示踪剂用于物质的测量。有

2 种微量物质示踪剂适用于均匀度的分析：微量物质示踪剂 F和 FSS.使用这两种方法分

析出的结果，是根据泊松分布定律得出的。均匀度是由概率学得出的。这些测量方法的

应用必须遵照上文第 

 
  

                                                
2 干燥的配合饲料或干燥的预混料。液状、乳状、有悬浮物的混合饲料不在此文件范围内 
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指南 

直接微量物质示踪剂 FSS 法计算均匀度的实例。微量物质示踪剂 FSS 的剂量为 10 克/

每吨混合物 
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6.3.3 间接方法 

测量均匀度的间接法是基于一种物质的测定浓度（微量物质示踪剂 RF 湖蓝、钴、或添

加剂）间接法是： 

• 使用微量物质示踪剂 RF 湖蓝的方法 

• 使用钴色素的方法 

• 使用一种添加剂示踪剂的方法（沙利霉素） 

• 使用一种氧化锰和一种富含蛋白质和一种缺乏蛋白质物质的混合物的方法 

 

采用的这些方法得到的分析，可作为均匀度的正常分布结果。变异系数（CV）可给出均

匀度。采用以上的间接法必须遵循第五章节的描述。 

 

 

6.4 均匀度结果的诠释 

根据使用的方法不同， 结果必须依据下表的极值进行诠释。 

 

使用直接法的均匀度测量度 

概率 p 评估 

p ≤ 1% 均匀度不足 

1% < p ˂ 5% 可能有明显的偏差。结论尚不清

楚，须重新试验 

P ≥ 5% 良好的均匀度 

 

使用直接法的均匀度的测量度 

变异系数 CV 评估 

CV ≤ 8% 良好的均匀度 

8% < CV ˂ 12% 均匀度合格 

CV ≥ 12% 均匀度不足 

 

如果混合物的均匀度被认定为不足，GMP+的参与企业必须： 

• 报告造成可能的原因 

• 实施正确的方法 

• 为了验证使用的方法能得到良好的均匀度，进行一次新的均匀度的测验 
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