附件2（略）
附件3

鸡传染性喉气管炎活疫苗（Salsbury #146株）等3种
兽药产品说明书和标签
1、 鸡传染性喉气管炎活疫苗（Salsbury #146株）说明书和标签
（一）鸡传染性喉气管炎活疫苗（Salsbury #146株）说明书

  兽用
【兽药名称】
通用名  鸡传染性喉气管炎活疫苗（Salsbury #146株）
商品名  无 

 英文名  Fowl Laryngotracheitis Vaccine，Modified Live Virus（Strain Salsbury #146）
汉语拼音  Ji Chuanranxinghouqiguanyan Huoyimiao（Salsbury #146 Zhu）
【主要成分与含量】  含鸡传染性喉气管炎病毒Salsbury #146株至少为103.2EID50/羽份。
【性状】  粉色至棕色海绵状疏松团块，易与瓶壁脱离，加入稀释液后迅速溶解。
【作用与用途】  用于预防鸡传染性喉气管炎。
【用法与用量】  点眼接种。按瓶签注明羽份，用专用稀释液稀释，对4周龄或4周龄以上鸡进行接种。每只鸡选一侧眼，点眼1滴（含1羽份）。
【不良反应】  接种后4日左右可能出现轻度结膜炎。个别情况下可能出现过敏反应。
【注意事项】  （1）同一鸡舍中的鸡应同时进行接种。
（2）接种后10～14日内应限制人员在鸡舍间流动。
（3）疫苗稀释后应一次全部用完。
（4）屠宰前21日内禁止使用。
（5）疫苗中含有庆大霉素。
（6）疫苗瓶和未用完的疫苗应焚毁。
【规格】  （1）1000羽份/瓶  （2）5000羽份/瓶 

【包装】  10瓶/盒 

【贮藏与有效期】  2～8℃保存，有效期为18个月。
【《进口兽药注册证书》证号】   

【生产企业】  硕腾公司美国查理斯堡（Charles City）生产厂
地址：2000 Rockford Road,Charles City, Iowa 50616-9989,USA
（二）鸡传染性喉气管炎活疫苗（Salsbury #146株）标签
   兽用
鸡传染性喉气管炎活疫苗（Salsbury #146株）
1000（5000）羽份/瓶                                《进口兽药注册证书》证号：
批    号：
有效期至：
【作用与用途】  用于预防鸡传染性喉气管炎。
【贮藏与有效期】  2～8℃保存，有效期为18个月。
【生产企业】  硕腾公司美国查理斯堡（Charles City）生产厂
仅在兽医指导下使用
2、 双甲脒项圈说明书和标签
（一）双甲脒项圈说明书

  兽用 外用
【兽药名称】
通用名称：双甲脒项圈

商品名称：必除项圈（Preventic）
英文名称：Amitraz Collar

汉语拼音： Shuangjiami Xiangquan
【主要成分】 双甲脒  
【性状】 本品为带扣的淡黄色软塑料带。
【药理作用】 双甲脒为广谱杀虫药，对各种螨、蜱、虱等均有效，其杀虫作用可能与干扰神经系统功能有关，使虫体兴奋性过度增加，口器部分失调、导致口器不能完全由动物皮肤拔出或拔出而掉落，并能影响昆虫产卵功能和虫卵的发育功能。
【适应证】 用于驱杀犬体表寄生虫，如蜱、蠕形螨等。
【用法与用量】 每只犬1条，驱蜱使用期4个月，驱蠕形螨使用期1个月。将项圈套于犬颈部，以能插入一指头之空隙为其松紧度，剪去多余的部分。用于治疗犬蠕形螨时，若需继续治疗须每月更换一次项圈以彻底治疗并防止伤口复发。
【不良反应】 按推荐的用法与用量使用，暂无不良反应。
【注意事项】 1.须长期佩带此项圈，洗澡时无需取下项圈。
2.如发生皮肤过敏现象，请立即取下项圈。
3.置于儿童不能触及的地方，并远离食品。
4.操作结束后请洗手，不能将药品抛弃于池塘或河流等水源中。
【休药期】 无需制定。
【规格】 9%

【包装】 1条/盒
【贮藏】 密闭，在阴凉干燥处保存。
【有效期】 24个月。
【进口兽药注册证号】  

【生产企业】 法国维克有限公司（Virbac S.A.）
地址：1ere Avenue 2065 MLID, 06516 Carros, France

（二）双甲脒项圈标签
     兽用 外用
【兽药名称】
通用名称：双甲脒项圈

商品名称：必除项圈（Preventic）
英文名称：Amitraz Collar

汉语拼音：Shuangjiami Xiangquan
【主要成分】 双甲脒
【性状】 本品为带扣的淡黄色软塑料带。
【适应证】 用于驱杀犬体表寄生虫，如蜱、蠕形螨等。
【用法与用量】 每只犬1条，驱蜱使用期4个月，驱蠕形螨使用期1个月。将项圈套于犬颈部，以能插入一指头之空隙为其松紧度，剪去多余的部分。用于治疗犬蠕形螨时，若需继续治疗须每月更换一次项圈以彻底治疗并防止伤口复发。
【规格】 9%

【进口兽药注册证号】
【生产日期】

【生产批号】

【有效期至】

【休药期】  无需制定。

【贮藏】 密闭，在阴凉干燥处保存。
【包装】 1条/盒
【生产企业】 法国维克有限公司（Virbac S.A.）
地址：1ere Avenue 2065 MLID, 06516 Carros, France

三、辛硫磷浇泼溶液说明书和标签

兽用 外用
【兽药名称】

通用名称：辛硫磷浇泼溶液

商品名称：赛巴安（Sebacil®）

英文名称：Phoxim Pour-on Solution

汉语拼音：Xinliulin Jiaopo Rongye

【主要成分】 辛硫磷

【性状】 本品为蓝色澄清液体；有特臭。

【药理作用】 本品为有机磷酸酯类杀虫药。辛硫磷吸收后，主要与胆碱酯酶结合，形成比较稳定的磷酰化胆碱酯酶而失去水解乙酰胆碱的活性，导致乙酰胆碱在胆碱能神经末梢和突触部大量蓄积，持续不断地作用于胆碱能受体出现一系列胆碱反应系统机能亢进的临床表现，最后陷入麻痹死亡。

【适应证】 用于驱杀猪螨、虱、蜱等体外寄生虫。

【用法与用量】 以辛硫磷计。外用：每1kg体重，猪30mg。沿猪的脊背从两耳根浇洒到尾根（耳根感染严重者，可在每侧耳内另外浇洒75mg）。

【不良反应】 按推荐的用法与用量使用，未见不良反应。

【注意事项】 
1.勿让儿童接触本品。

2.勿与食物和饲料同贮。

3.使用本品过程中，切勿饮水、进食或吸烟。

4.使用过的包装勿重复使用。

5.避免皮肤和眼睛直接接触本品。

6.若本品意外溅在皮肤上，涂抹肥皂，并用清水冲洗。

7.若本品意外溅入眼内，用大量清水冲洗。

8.使用本品时，穿戴防护服（长袖、长裤及长靴）和手套。

9.若本品意外溅洒在衣物上，应立即更衣。

10.发生中毒，应立即就医，并向医生出示本品标签。中毒时可用阿托品解毒。

11.本品对水生动物、鸟类和蜜蜂有毒。本品会对水生态环境造成长期不利的影响。

12.切勿污染河流、水库、河道、水坝和其他水源。

13.根据当地要求，安全处置空瓶或包装材料。

【休药期】  猪17日。

【规格】  按C12H15N2O3PS 计算  7.5%

【包装】  

【贮藏】  密封，在凉暗处保存。

【有效期】  24个月。

【进口兽药注册证号】

【生产日期】

【生产批号】

【生产企业】  KVP Kiel有限责任公司 （KVP Pharma + Veterinär Produkte GmbH）

地址：Projensdorfer Str.324,D-24106 Kiel,Germany
附件4

辛硫磷残留检测方法标准（试行）
动物性食品中辛硫磷残留检测
液相色谱-串联质谱法（试行）
1范围

本标准规定了动物性食品中辛硫磷残留检测的制样和液相色谱-串联质谱测定方法。

本标准适用于猪的肌肉、肝脏、肾脏和带皮脂肪（皮脂）中辛硫磷残留量的检测。

2 规范性引用文件

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，其随后所有的修改单（不包括勘误的内容）或修订版均不适用于本标准，然而，鼓励根据本标准达成协议的各方研究是否可使用这些文件的最新版本。凡是不注日期的引用文件，其最新版本适用于本标准。

GB/T 6682 分析实验室用水规格和试验方法

3 原理

试料中的辛硫磷经萃取液萃取、离心，取上清液用高效液相色谱-串联质谱仪测定辛硫磷残留量，外标法定量。
4 试剂和材料

    以下所用的试剂，除特别注明者外均为分析纯试剂；水为符合GB/T 6682规定的一级水。   

4.1 辛硫磷对照品，纯度大于98.0%。

4.2 乙腈 色谱纯。
4.3 甲醇 色谱纯。

4.4 无水乙酸（冰醋酸）。
4.5 乙酸铵。
4.6 10%甲醇溶液：取100 mL甲醇溶解于900 mL水中，混匀。
4.7 0.01mol/L乙酸铵溶液：准确称取乙酸铵0.6006g，用10%甲醇溶液溶解并定容至1000ml。
4.8 萃取液：溶液A/溶液B（1/1，V/V）。
4.9 溶液A：取无水乙酸1 mL，用0.01mol/L乙酸铵溶液稀释并定容至1000ml，摇匀。
4.10 溶液B：取无水乙酸1 mL，用甲醇稀释并定容至1000ml，摇匀。
4.11 辛硫磷标准储备液（1mg/mL）：精密称取辛硫磷对照品约10.2mg，置10mL 棕色容量瓶中，用乙腈溶解并定容至10mL，在-20±5℃下贮存。
4.12 辛硫磷标准工作溶液：准确量取适量的辛硫磷标准储备液，置棕色玻璃瓶中，用乙腈稀释成浓度分别为10µg/mL、1 µg/mL、100 ng/mL的标准工作液，在-20±5℃下贮存。
5 仪器和设备

5.1 液相色谱-串联质谱仪（配电喷雾离子源）

5.2 分析天平：感量0.00001g。

5.3 天平：感量0.01g。

5.4 离心管

5.5 移液器：容量20-200µL，100-1 000µL。
5.6 涡旋混合器

5.7 匀浆机
5.8 高速冷冻离心机

5.9 恒温水浴摇床
5.10 微孔滤膜：Paul MS专用，0.22µm。
6 试料的制备与保存

6.1 试料的制备

    取适量新鲜或冷冻的空白或供试组织，绞碎并使均质。

—取均质后的供试样品，作为供试试料。
—取均质后的空白样品，作为空白试料。
—取均质后的空白样品，添加适宜浓度的标准工作液，作为空白添加试料。

6.2 试料的保存

    -20±5℃以下冰箱中贮存备用。
7 测定步骤

7.1 样品前处理
    称取试样0.5（±0.01）g，置于50mL离心管中，加入3mL萃取液（皮脂组织中添加5mL萃取液），涡旋5sec，于4℃ 8000 r/min离心10min，取上清液于45℃水浴15min，再于4℃ 8000 r/min离心10min（皮脂试料先于-20℃冷冻1h后离心），取上清液过0.22μm微孔滤膜后供液相色谱-串联质谱测定。
7.2 标准曲线的制备

    准确量取辛硫磷标准工作溶液（10µg/mL、1µg/mL或100ng/mL）适量，分别添加于各组织空白试样中，制得以下系列空白添加试料，经提取净化，过0.22µm微孔滤膜后供液相色谱-串联质谱测定。采用外标法进行计算，以辛硫磷特征离子质量色谱峰面积为纵坐标，空白试料系列添加浓度为横坐标，绘制标准曲线，计算回归方程和相关系数。
    猪肌肉组织：5、10、20、50、100ng/g；
    猪肝脏组织：5、10、20、50、100ng/g；
    猪肾脏组织：5、10、20、50、100ng/g；
    猪皮脂组织：50、100、200、500、1500ng/g。
7.3 测定

7.3.1 液相色谱参考条件

    色谱柱：BEH C18（50×2.1mm，1.7µm），或效能相当者。 

    流动相：流动相A；流动相。

    梯度洗脱见表1。
表1 流动相梯度洗脱
	时间/min
	流速/（mL/min）
	A相/%
	B相/%

	0.01
	0.4
	50
	50

	1
	0.4
	50
	50

	5
	0.4
	5
	95

	5.1
	0.4
	50
	50

	6
	0.4
	50
	50


    柱温：30℃。

    进样量：5μL；

7.3.2 质谱参考条件

    离子源：电喷雾离子源。

    扫描方式：正离子扫描。

    检测方式：多反应监测。

    气帘气CUR：30psi

    碰撞气（CAD）：中等（Medium）

    电喷雾电压（IS）：5500V

    源温：600℃
    辅助气（GS1）：60psi

    辅助气（GS2）：60psi

    EP电压：10V

    CXP电压：10V

待测药物定性、定量离子对及对应去簇电压、碰撞能量参考值见表2。

表2  辛硫磷定性、定量离子对及锥孔电压、碰撞能量参考值
	药物
	定性离子对

（m/z）
	定量离子对

（m/z）
	锥孔电压

（V）
	碰撞能量
（eV）

	辛硫磷
	299.1/129.0

299.1/77.0
	299.1/77.0
	85
	8

32


7.4.3 测定法

样品提取液5μL进样，记录峰面积，从工作曲线查得样品提取液中辛硫磷的含量。
7.4 空白试验

取空白试料，采用完全相同的测定步骤进行平行操作。

8 结果计算和表述

    按下式计算试样中辛硫磷的残留量： 
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 QUOTE  
                        

    式中：

    Xi——试样中辛硫磷的残留量，µg/kg；
    Ci——由标准曲线得出的测试液中辛硫磷的浓度，ng/mL；
    V——定容体积，mL；
    m——样品质量，g。
    注：计算结果保留小数点后两位。
9 检测方法灵敏度、准确度和精密度

9.1线性范围

    本方法在猪肌肉、肝脏、肾脏中辛硫磷在5～100ng/g浓度范围内；在猪皮脂中辛硫磷在50～1500ng/g浓度范围内均呈线性相关，且相关系数R2˃0.990。

9.2灵敏度

辛硫磷在猪肌肉、肝脏、肾脏中的定量限为10ng/g，猪皮脂中的定量限为150ng/g。

9.3准确度

本方法在猪肌肉、肝脏和肾脏10~40μg/ kg添加浓度范围内以及猪皮脂在150~1400μg/ kg添加浓度范围内的回收率为70%～120%。

9.4 精密度  
本方法批内相对标准偏差≤20%，批间相对标准偏差≤20%。
附  录A
（资料性附录）
辛硫磷对照品信息
	名称
	辛硫磷

	分子式
	C12H15N2O3PS

	分子量
	298.32g/mol

	纯度
	≥98.0%

	
	

	结构式
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附  录B
（资料性附录）
辛硫磷特征离子质量色谱图
[image: image6.png]MRM Frag-8S0V CID@™ (2881 -> 1280) s 10-CKB<





图 B.1猪空白肝脏特征离子质量色谱图
[image: image7.png]MRM Frag-8S0V CID@™ (281 -> 1280) s528-104





图 B.2 猪肝脏基质加标特征离子质量色谱图（10 μg/kg）
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图B.3 猪肝脏中添加辛硫磷特征离子质量色谱图（10 μg/kg）



















