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前    言
本标准代替GB/T 5009.1-2003《食品卫生检验方法 理化部分 总则》。
本标准与GB/T 5009.1-2003相比主要修改如下：
——标准名称修改为“食品安全国家标准 食品理化检验方法 总则”；
——调整了标准的主体内容；
——增加了试样制备与贮存要求；
——增加了感官检测要求；
——细化了检测方法的要求；
——附录增加并细化了检验方法技术参数。
食品安全国家标准
食品理化检验方法 总则
1 范围
本标准规定了食品安全国家标准理化检验方法的基本原则和要求。

本标准适用于食品安全国家标准中的理化检验方法标准。
2 试样制备与贮存

试样是指由实验室样品制备的（包括粉碎、干燥等物理处理），从中抽取试料的样品。
2.1 试样制备
2.1.1 基本要求

    采集的实验室样品，应全部用于试样的制备。实验室样品首先要进行样品的缩分，再进行试样的制备。当采样量仅满足检测用量时可不进行缩分。
2.1.2 样品的缩分
按以下方法处理样品：

· 对于谷类和豆类等粒状、粉状或类似的样品，应堆成圆锥体—压成等高扁平正方形—划两条垂直直线分成四等份—取对角部分进行缩分；

· 对于饼干、糕点类样品，粉碎或切成小块；

· 对于液体、半流体样品，充分搅匀；

· 对于个体较小的样品，去掉皮、核、壳等，取出可食部分；

· 对于个体较大的基本均匀的样品，可在对称轴或对称面上分割或切成小块；

· 对于细长、扁平或组分含量在各部分有差异的样品，可在不同部位切取小片或截成小段；

· 对于果皮可食的样品，取全果；对于果皮不可食的样品，取果肉；

· 对于畜禽肉，根据检测需要取相应的部位，如脂肪或肌肉组织，再进行切碎、绞匀；
· 对于畜禽内脏，进行切碎、绞匀；
· 对于鱼，去鳞和内脏后切碎、绞匀；
· 对于虾、蟹等带壳水产品，去壳后，将可食部分切碎、绞匀；
· 对于包装样品，应将样品全部倒出，按样品的形态切碎、粉碎或搅匀。

经上述处理后的样品采取适当的方法进行混合后采用四分法进行缩分。
2.1.3 试样制备
将缩分后的样品全部制成试样，具体方法如下：

— 干制固体样品：将样品粉碎，使其全部可以通过425 μm的标准网筛；

— 新鲜样品：切碎后均一化制成匀浆；

— 冷冻制品：解冻后（冷冻样品中的冰晶和水不得丢弃），立即均一化制成匀浆；
— 液体、半流体样品：搅拌均匀；

— 对于粉碎后粘性高无法过筛的样品，应保证样品粉碎均匀且满足检测要求。
2.2 试样的贮存
2.2.1 贮存容器

试样应放在清洁、密封、避光和结实的容器或包装袋内。对大多数样品，可用玻璃广口瓶、聚乙烯瓶或袋。
2.2.2 贮存条件

试样应在规定的保质期内进行分析，必要时采用冰冻储存。新鲜试样和冷冻试样一般在-18 ℃条件下密封贮存，干制固体试样和液体、半流体试样一般在通风干燥的条件下密封贮存。
2.2.3 标识

    试样应有清晰牢固的识别标记，防止造成标记的遗失和混乱。
3 试料的检验
试料是指从试样中取得的（如试样与实验室样品两者相同，则从实验室样品中取得），并用以进行检验或测试的一定量的物料。

3.1 感官检测

根据相应的产品标准进行感官检测，判定为不合格的产品不进行理化检验，直接判为不合格产品。

3.2 检测方法的选择

检测方法要明确适用范围。根据适用范围选择适宜方法。当同一适用范围有两个或两个以上检测方法时，以第一法的标准方法为优先方法。如果未标明第一法的标准方法，与其他方法属并列关系。可根据所具备的条件选择使用适宜的方法。
3.3 检验方法的要求

3.3.1 试剂的要求及其溶液组成的基本表示方法

3.3.1.1 水
应符合GB/T 6682 分析实验室用水规格和试验方法要求。

3.3.1.2 试剂

检验方法中未指明具体浓度的硫酸、硝酸、盐酸等试剂时，均指市售试剂规格的浓度（见附录A）。

3.3.1.3 配制溶液的要求

3.3.1.3.1配制溶液时所使用的试剂和溶剂的纯度应符合检测项目的要求。应根据方法、对分析结果准确度的要求等选用不同等级的化学试剂。

3.3.1.3.2试剂瓶使用硬质玻璃。一般碱液和金属溶液用聚乙烯瓶存放。需避光试剂贮于棕色瓶中。
3.3.1.3.3 常用洗涤液的配制和使用方法（见附录B）。
3.3.1.4 溶液组成的表示方法

表示溶液组成的量和单位一般分为三大类：用分数表示；用比表示；用浓度表示。
3.3.1.4.1 用分数表示的量和单位
1）质量分数

溶液中溶质的质量与溶液质量之比，也指混合物中某种物质质量占总质量的百分比。用符号ω表示。表示方法为 “质量分数是0.75”、“质量分数是75%”，或“质量分数是5 μg/g”。

2） 体积分数

某物质的体积与总体积之比，用符号(表示。表示方法为“体积分数是0.75”、“体积分数是75%”、或“体积分数是4.2 mL/m3”。

3.3.1.4.2 用比表示的量和单位
    体积比：某物质的体积与另一物质的体积之比，用符号Ψ表示，体积比是无量纲量，单位为1。液体试剂的混合体积份数可表示为（1＋1）、（4＋2＋1）等。

3.3.1.4.3 用浓度表示的量和单位
1）物质的量浓度
物质的量浓度指物质的量除以混合物的体积，也可称为摩尔浓度，用符号c表示，常用单位为mol/L。标准滴定溶液浓度以物质的量浓度表示（见附录C）。

2） 质量浓度

质量浓度指质量除以混合物的体积，用符号ρ表示，常用g/L或mg/L等表示。标准溶液和内标溶液的浓度应用克每升（g/L）或其分倍数表示，应说明配制方法，注明有效期和贮存条件。

3.3.1.4.4 溶液稀释表示方法
如果溶液由另一种特定溶液稀释配制，应按照下列惯例表示：“稀释V1→V2”表示，将体积为V1的特定溶液以某种方式稀释，最终混合物的总体积为V2。

“稀释V1＋V2”表示，将体积为V1的特定溶液加到体积为V2的溶液中。
3.3.2 样品取样的表述

3.3.2.1 称取和准确称取
称取：系指用天平进行的称量操作，其准确度要求用数值的有效数位表示，如“称取20 g……”指称量精确至1 g；“称取20.0 g……”指称量精确至0.1 g； “称取20.00 g……”指称量精确至0.01 g。所称取的试样的量应在规定量的10%以内，例如称取2.0 g，系指称取重量可为1.8 g ~ 2.2 g；如果要求更小的允许差，可在5%以内，例如称取2.0 g，系指称取重量可为1.9 g ~ 2.1g 。

准确称取：系指用天平进行的称量操作，其准确度为0. 1 mg或0.01 mg。可表示为“准确称取 20 g（精确至0.1 mg）……”。

3.3.2.2 量取和吸取

量取：系指用量筒或量杯取液体物质的操作。

吸取：系指用移液管、刻度吸（量）管取液体物质的操作。

3.3.2.3 液体的滴
系指自25 mL标准滴定管流下的一滴的量，在20 ℃时20滴约相当于 1 mL。
3.3.3 温度和压力的表示

3.3.3.1 一般温度以摄氏度表示，写作℃；或以开氏度表示，写作K （开氏度＝摄氏度＋273.15）。
3.3.3.2 压力单位为帕斯卡，表示为Pa（kPa、MPa）。
1 atm＝760 mmHg＝101 325 Pa＝101.325 kPa ＝0.101 325 MPa。atm为标准大气压，mmHg为毫米汞柱。
3.3.4 恒重

指在规定的条件下，连续两次干燥或灼烧后称定的质量差异不超过相应标准的要求。
3.3.5 仪器设备的要求

3.3.5.1 玻璃量器

3.3.5.1.1 检验方法中所使用的滴定管、容量瓶、刻度吸管、比色管等计量量器均应符合国家相关规定，并经过计量检定合格。
3.3.5.1.2 新购置的或实验使用后的量器和器皿应经彻底洗净后才能使用，洗涤方法和洗涤液配制见附录B。

3.3.5.2 控温设备

检验方法所使用的马弗炉、恒温干燥箱、恒温水浴锅等均应符合国家相关规定。

3.3.5.3 测量仪器

定量分析设备应满足量值溯源要求，凡是需要检定或校验的仪器如天平、酸度计、温度计、分光光度计、色谱仪、质谱仪等均应按国家有关规程进行测试和计量校准。检验方法中所列仪器为该方法所需要的主要仪器，一般实验室常用仪器不再列入。

3.3.6 空白试验

如果需要用空白试验去验证试剂的纯度或实验室环境和仪器的清洁度，应注明进行空白试验的所有条件。

空白试验除不加试样外，应与测定平行进行，并采用相同的分析步骤，取相同量的试剂（滴定法中标准滴定溶液的用量除外）。

在某些情况下，不加试样可能导致空白试验条件与实际测定条件不同，影响分析方法的应用，此时可对空白试验的分析步骤进行必要的调整，但原则上仍应使空白试验与测定所用的试剂量相同。

3.3.7 警告

对健康或环境有危险或危害的产品、试剂或分析步骤，应引起注意并注明所需的注意事项以避免伤害。

4 分析结果的表述

4.1 测定值的运算和有效数字的修约应符合GB/T 8170、JJF 1027的规定，技术参数和数据处理见附录D。

4.2 结果的表述：报告平行样的测定值的算术平均值，并报告计算结果表示到小数点后的位数或有效位数，测定值的有效位数应能满足相关标准的要求。

4.3 样品测定值的单位应使用国家规定的法定计量单位。

4.4 如果分析结果在方法的检出限以下，可以用“未检出”表述分析结果，同时应注明检出限。
5 检验方法的验证

检验方法的验证包括实验室内和实验室间验证，根据检验方法的类别和性质决定其技术参数的选择及要求。理化检验方法中常用的技术参数的术语和定义及性能要求见附录D。

6 试料处置

一般试料在检测结束后，应保留至复检期限或保留至样品的保质期，以备需要时复检。易变质食品不予保留，保存时应加封并尽量保持原状。

附  录A

常用酸碱浓度表

常用酸碱浓度表（市售商品）见表A.1。
表 A.1常用酸碱浓度表（市售商品）
	试剂名称
	分子量
	含量（质量分数）

%
	相对密度
	浓度

mol/L

	冰乙酸
	60.05
	99.5
	1.05(约)
	17(CH3COOH)

	乙酸
	60.05
	36
	1.04
	6.3(CH3COOH)

	甲酸
	46.02
	90
	1.20
	23(HCOOH)

	盐酸
	36.5
	36～38
	1.18(约)
	12(HCl)

	硝酸
	63.02
	65～68
	1.4
	16(HNO3)

	高氯酸
	100.5
	70
	1.67
	12(HClO4)

	磷酸
	98.0
	85
	1.70
	15(H3PO4)

	硫酸
	98.1
	96～98
	1.84(约)
	18(H2SO4)

	氨水
	17.0
	25～28
	0.8～8(约)
	15(NH3·H2O)


附  录B

常用洗涤液的配制和使用方法
B.1 重铬酸钾-硫酸溶液（100 g/L）：称取100 g重铬酸钾（化学纯）于1000 mL烧杯中，加入 100 mL 水，稍微加热，使其溶解。把烧杯放于水盆中冷却后，慢慢加入硫酸（化学纯），边加边用玻璃棒搅动，防止硫酸溅出，开始有沉淀析出，硫酸加到一定量时沉淀可溶解，加硫酸至溶液总体积为1000 mL。该洗涤液具有强氧化性，但其氧化作用比较慢，直接接触器皿数分钟至数小时才有作用，待洗涤物取出后用自来水充分冲洗 7～10次，最后用纯水淋洗3次。

B.2 肥皂洗涤液、碱洗涤液、合成洗涤剂洗涤液：配制一定浓度，主要用于油脂和有机物的洗涤。

B.3 氢氧化钾-乙醇洗涤液（100 g/L）：取 100g 氢氧化钾用 50 mL 水溶解后，加乙醇至1 L。该洗涤液适用洗涤油垢、树脂等。

B.4 酸性草酸或酸性羟胺洗涤液：称取 10 g 草酸或 1g 盐酸羟胺，溶于10 mL盐酸溶液（1＋4）中。该洗涤液可洗涤氧化性物质。对沾污在器皿上的氧化剂，酸性草酸洗涤液作用较慢，酸性羟胺洗涤液作用快且易洗净。

B.5 硝酸洗涤液：常用体积比为（1＋9）或（1＋4），主要用于浸泡清洗测定金属离子时所使用的器皿。一般浸泡过夜，取出用自来水冲洗，再用去离子水冲洗。

B.6 洗涤后的器皿应防止二次污染。

附  录C

标准滴定溶液
检验方法中某些标准滴定溶液的配制及标定应按下列规定进行，应符合GB/T 601的要求。

C.1  盐酸标准滴定溶液

C.1.1  配制

C.1.1.1  盐酸标准滴定溶液〔c(HCl)＝1 mol/L〕：量取 90 mL 盐酸，加适量水并稀释至 1000 mL。

C.1.1.2  盐酸标准滴定溶液〔c(HCl)＝0.5 mol/L〕：量取 45 mL 盐酸，加适量水并稀释至 1000 mL。

C.1.1.3  盐酸标准滴定溶液〔c(HCl)＝0.1 moL/L〕：量取 9 mL盐酸，加适量水并稀释至 1 000 mL。

C.1.1.4  溴甲酚绿－甲基红混合指示液：溴甲酚绿乙醇溶液（1 g/L）与甲基红乙醇溶液（2 g/L）按体积比3+1混合。

C.1.2  标定

C.1.2.1  盐酸标准滴定溶液〔c (HCl)＝1 mol/L〕：称取约 1.5 g 在270 ℃～300 ℃干燥至恒重的基准无水碳酸钠，加50 mL水使之溶解，加10滴溴甲酚绿－甲基红混合指示液，用本溶液滴定至溶液由绿色转变为紫红色，煮沸2 min，冷却至室温，继续滴定至溶液由绿色变为暗紫色。

C.1.2.2  盐酸标准滴定溶液〔c (HCl)＝0.5 mol/L〕：按C.1.2.1操作，但基准无水碳酸钠量改为约 0.8 g。

C.1.2.3  盐酸标准滴定溶液〔c (HCl)＝0.1 mol/L〕：按C.1.2.1操作，但基准无水碳酸钠量改为约 0.15 g。

C.1.2.4  同时做试剂空白试验。

C.1.3  计算

盐酸标准滴定溶液的浓度按式（C.1）计算。[image: image29.wmf]V
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                                   ………………………………（C.1）
式中：

c1—盐酸标准滴定溶液的实际浓度，单位为摩尔每升（mol/L）；

      m—基准无水碳酸钠的质量，单位为克（g）；

      V1—盐酸标准滴定溶液用量，单位为毫升（mL）；

      V2—试剂空白试验中盐酸标准滴定溶液用量，单位为毫升（mL）； 

    0.0530—与1.00 mL 盐酸标准滴定溶液〔c (HCl)＝1 mol/L〕相当基准无水碳酸钠的质量，单位为克（g）。

C.2  盐酸标准滴定溶液〔c(HCl)＝0.02 mol/L、c(HCl)＝0.01 mol/L〕

临用前取标定的盐酸标准滴定溶液〔c (HCl)＝0.1 mol/L〕加水稀释制成。必要时重新标定浓度。

C.3  硫酸标准滴定溶液

C.3.1  配制

C.3.1.1  硫酸标准滴定溶液〔c (1/2H2SO4)＝1 mol/L〕：量取30 mL硫酸，缓缓注入适量水中，冷却至室温后用水稀释至 1 000 mL，混匀。

C.3.1.2  硫酸标准滴定溶液〔c (1/2H2SO4)＝0.5 mol/L〕：按C.3.1.1操作，但硫酸量改为 15 mL。

C.3.1.3  硫酸标准滴定溶液〔c (1/2H2SO4)＝0.1 mol/L〕：按C.3.1.1操作，但硫酸量改为 3 mL。

C.3.2  标定

C.3.2.1  硫酸标准滴定溶液〔c (1/2H2SO4)＝1.0 mol/L〕：按C.1.2.1操作。

C.3.2.2  硫酸标准滴定溶液〔c (1/2H2SO4)＝0.5 mol/L〕：按C.1.2.2操作。

C.3.2.3  硫酸标准滴定溶液〔c (1/2H2SO4)＝0.1 mol/L〕：按C.1.2.3操作。

C.3.3  计算

硫酸标准滴定溶液浓度按式（C.2）计算
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式中：

c2—硫酸标准滴定溶液的实际浓度，单位为摩尔每升（mol/L）；

m—基准无水碳酸钠的质量，单位为克（g）；

      V1—硫酸标准滴定溶液用量，单位为毫升（mL）；

      V2—试剂空白试验中硫酸标准滴定溶液用量，单位为毫升（mL）；

   0.0530—与1.00 mL 硫酸标准滴定溶液〔c (1/2H2SO4)＝1 mol/L〕相当基准无水碳酸钠的质量，单位为克（g）。

C.4  氢氧化钠标准滴定溶液

C.4.1  配制

C.4.1.1  氢氧化钠饱和溶液：称取 120 g 氢氧化钠，加 100 mL 水，振摇使之溶解成饱和溶液，冷却后置于聚乙烯塑料瓶中，密塞，放置数日，澄清后备用。

C.4.1.2  氢氧化钠标准滴定溶液〔c (NaOH)＝1 mol/L〕：吸取56 mL澄清的氢氧化钠饱和溶液，加适量无二氧化碳水至 1000 mL，摇匀。

C.4.1.3  氢氧化钠标准滴定溶液〔c (NaOH)＝0.5 mol/L〕：按C.4.1.2操作，但吸取澄清的氢氧化钠饱和溶液改为 28 mL。

C.4.1.4  氢氧化钠标准滴定溶液〔c (NaOH)＝0.1 mol/L〕：按C.4.1.2操作，但吸取澄清的氢氧化钠饱和溶液改为 5.6 mL。

C.4.1.5  酚酞指示液：称取酚酞 1 g溶于适量乙醇中，再用水稀释至 100 mL。

C.4.2  标定

C.4.2.1  氢氧化钠标准滴定溶液〔c (NaOH)＝1 mol/L〕：称取约 6 g 在105 ℃～110 ℃干燥至恒量的基准邻苯二甲酸氢钾，加80 mL无二氧化碳水，使之尽量溶解，加2滴酚酞指示液，用本溶液滴定至溶液呈粉红色，0.5 min 不褪色。

C.4.2.2  氢氧化钠标准滴定溶液〔c (NaOH)＝0.5 mol/L〕：按C.4.2.1操作，但基准邻苯二甲酸氢钾量改为约 3 g。

C.4.2.3  氢氧化钠标准滴定溶液〔c (NaOH)＝0.1 mol/L〕：按C.4.2.1操作，但基准邻苯二甲酸氢钾量改为约 0.6 g。

C.4.2.4  同时做空白试验。

C.4.3  计算

氢氧化钠标准滴定溶液的浓度按式（C.3）计算。
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式中：

c3－氢氧化钠标准滴定溶液的实际浓度，单位为摩尔每升（mol/L）；

      m－基准邻苯二甲酸氢钾的质量，单位为克（g）；

      V1－氢氧化钠标准滴定溶液用量，单位为毫升（mL）；

      V2－空白试验中氢氧化钠标准滴定溶液用量，单位为毫升（mL）；

   0.2042－与1.00 mL氢氧化钠标准滴定溶液〔c (NaOH)＝1 mol/L〕相当于基准邻苯二甲酸氢钾的质量，单位为克（g）。

C.5  氢氧化钠标准滴定溶液〔c (NaOH)＝0.02 mol/L、c (NaOH)＝0.01 mol/L〕

临用前取氢氧化钠标准滴定溶液〔c (NaOH)＝0.1 mol/L〕，加无二氧化碳水稀释制成。必要时用盐酸标准滴定溶液〔c (HCl)＝0.02 mol/L、〔c (HCl )＝0.01 mol/L〕标定浓度。

C.6  氢氧化钾标准滴定溶液〔c (KOH)＝0.1 mol/L〕

C.6.1  配制

称取6 g氢氧化钾，加入无二氧化碳水溶解，并稀释至1 000 mL，混匀。

C.6.2  标定

按C.4.2.3和C.4.2.4操作。

C.6.3  计算

按C.4.3中式（C.3）计算。

C.7  高锰酸钾标准滴定溶液〔c (1/5KMnO4)＝0.1 mol/L〕

C.7.1  配制

称取约3.3 g高锰酸钾，加1000 mL 水。煮沸15 min。加塞静置2 d以上，用在同样浓度的高锰酸钾溶液中缓缓煮沸5 min后的垂融漏斗过滤，置于具玻璃塞的棕色瓶中密塞保存。

C.7.2  标定

称取约0.2 g 在 110 ℃干燥至恒重的基准草酸钠。加入250 mL无二氧化碳水、10 mL 硫酸。搅拌使之溶解。迅速加入约25 mL高锰酸钾溶液，待褪色后，加热至65 ℃，继续用高锰酸钾溶液滴定至溶液呈微红色，保持 0.5 min 不褪色。在滴定终了时，溶液温度应不低于 55 ℃。同时做空白试验。

C.7.3  计算

高锰酸钾标准滴定溶液的浓度按式（C.4）计算。
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式中：

c4－高锰酸钾标准滴定溶液的实际浓度，单位为摩尔每升（mol/L）；

       m —基准草酸钠的质量，单位为克（g）；

       V1－高锰酸钾标准滴定溶液用量，单位为毫升（mL）；

       V2－试剂空白试验中高锰酸钾标准滴定溶液用量，单位为毫升（mL）；

    0.0670－与1.00 mL 高锰酸钾标准滴定溶液〔C(1/5KMnO4)＝1 mol/L〕相当基准草酸钠的质量，单位为克（g）。

C.8  高锰酸钾标准滴定溶液〔c (1/5KMnO4)＝0.01 mol/L〕

临用前取高锰酸钾标准滴定溶液〔c (1/5KMnO4)＝0.1 mol/L〕稀释制成，必要时重新标定浓度。

C.9  草酸标准滴定溶液〔c (1/2H2C2O4·2H2O)＝0.1 mol/L〕

C.9.1  配制

称取约 6.4 g 草酸，加适量的水使之溶解并稀释至 1 000 mL，混匀。

C.9.2  标定

吸取25 mL草酸标准滴定溶液，按C.7.2自“加入 250 mL 无二氧化碳水……”操作。

C.9.3  计算

草酸标准滴定溶液的浓度按式（C.5）计算。
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  式中：

c5－草酸标准滴定溶液的实际浓度，单位为摩尔每升（mol/L）；

        V1－高锰酸钾标准滴定溶液用量，单位为毫升（mL）；

        V2－试剂空白试验中高锰酸钾标准滴定溶液用量，单位为毫升（mL）；

c－高锰酸钾标准滴定溶液的浓度，单位为摩尔每升（mol/L）；

V－草酸标准滴定溶液用量，单位为毫升（mL）。

C.10   草酸标准滴定溶液〔c (1/2H2C2O4·2H2O)＝0.01 mol/L〕

临用前取草酸标准滴定溶液〔c (1/2H2C2O4·2H2O)＝0.1 mol/L〕稀释制成。

C.11   硝酸银标准滴定溶液〔c (AgNO3)＝0.1 mol/L〕

C.11.1  配制

C.11.1.1  称取17.5 g硝酸银，加入适量水使之溶解，并稀释至1000 mL，混匀，避光保存。

C.11.1.2  需用少量硝酸银标准溶液时，可准确称取约4.3 g 在硫酸干燥器中干燥至恒重的硝酸银（优级纯），加水使之溶解，移至250 mL容量瓶中，并稀释至刻度，混匀，避光保存。

C.11.1.3  淀粉指示液：称取 0.5 g 可溶性淀粉，加入约 5 mL 水，搅匀后缓缓倾入 100 mL 沸水中，边加边搅拌，煮沸 2 min，放冷，备用。此指示液应临用时配制。

C.11.1.4  荧光黄指示液：称取 0.5 g 荧光黄用乙醇溶解并稀释至 100 mL。

C.11.2   标定

C.11.2.1  采用C.11.1.1 配制的硝酸银标准滴定溶液的标定：称取约 0.2 g 在 270 ℃干燥至恒重的基准氯化钠，加入 50 mL 水使之溶解。加入 5 mL 淀粉指示液，边摇动边用硝酸银标准滴定溶液避光滴定，近终点时，加入3滴荧光黄指示液，继续滴定混浊液由黄色变为粉红色。

C.11.2.2  采用C.11.1.2 配制的硝酸银标准滴定溶液不需要标定。

C.11.3   计算

C.11.3.1  由C.11.1.2 配制的硝酸银标准滴定溶液的浓度按式（C.6）计算。
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 式中：

c6－硝酸银标准滴定溶液的实际浓度，单位为摩尔每升（mol/L）；

m－基准氯化钠的质量，单位为克（g）；

V－硝酸银标滴定准溶液用量，单位为毫升（mL）；

0.05844－与 1.00 mL 硝酸银标准滴定溶液〔c (AgNO3)＝1 mol/L〕相当基准氯化钠的质量，单位为克（g）。

C.11.3.2  由C.11.1.2 配制的硝酸银标准滴定溶液的浓度按式（C.7）计算。
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式中：

 c7－硝酸银标准滴定溶液的实际浓度，单位为摩尔每升（mol/L）；

      m －硝酸银（优级纯）的质量，单位为克（g）；

  V－配制成的硝酸银标准滴定溶液的体积，单位为毫升（mL）；

 0.1699－与 1.00 mL 硝酸银标准滴定溶液〔c (AgNO3)＝0.1000 mol/L〕相当硝酸银的质量，单位为克（g）。

C.12   硝酸银标准滴定溶液〔c (AgNO3)＝0.02 mol/L、c (AgNO3)＝0.01 mol/L〕

临用前取硝酸银标准滴定溶液〔c (AgNO3)＝0.1 mol/L〕稀释制成。

C.13   碘标准滴定溶液〔c (1/2I2)＝0.1 mol/L〕

C.13.1  配制

C.13.1.1  称取 13.5 g 碘，加 36 g碘化钾、50 mL 水，溶解后加入3 滴盐酸及适量水稀释至 1000 mL。用垂融漏斗过滤，置于阴凉处，密闭，避光保存。

C.13.1.2  酚酞指示液：称取1g酚酞用乙醇溶解并稀释至 100 mL。

C.13.1.3  淀粉指示液：同C.11.1.3。C.13.1.4  硫酸溶液（1＋35）：吸取 10 mL 硫酸，慢慢倒入350 mL水中，混合均匀。

C.13.2  标定

C.13.2.1 称取约 0.15 g 在 105℃干燥 1 h 的基准三氧化二砷，加入 10 mL 氢氧化钠溶液（40g/L），微热使之溶解。加入 20 mL 水及2滴酚酞指示液，加入适量硫酸溶液（1＋35）至红色消失，再加 2 g 碳酸氢钠、50 mL 水及 2 mL 淀粉指示液。用碘标准溶液滴定至溶液显浅蓝色。

C.13.2.2 同时做试剂空白试验。

C.13.3  计算

碘标准滴定溶液的浓度按式（C.8）计算。

[image: image36.png]


                                    ………………………………（C.8）
式中：

c8－碘标准滴定溶液的实际浓度，摩尔每升（mol/L）；

m－基准三氧化二砷的质量，单位为克（g）；

V1－碘标准滴定溶液用量，单位为毫升（mL）；

V2－空白试验中碘标准滴定溶液的用量，单位为毫升（mL）；

   0.04946－与 0.100 mL 碘标准滴定溶液〔C(1/2I2)＝1.000 mol/L〕相当三氧化二砷的质量，单位为克（g）。

C.14  碘标准滴定溶液〔c(1/2I2)＝0.02 mol/L〕

临用前取碘标准滴定溶液〔c (1/2I2)＝0.1 mol/L〕稀释制成。

C.15  硫代硫酸钠标准滴定溶液〔c (Na2S2O3·5H2O)＝0.100 mol/L〕

C.15.1  配制

C.15.1.1  称取26 g 五水合硫代硫酸钠及 0.2 g 无水碳酸钠，加入适量无二氧化碳水使之溶解，并稀释至1000 mL，混匀，放置一个月后过滤备用。

C.15.1.2  淀粉指示液：同C.11.1.3。

C.15.1.3  硫酸溶液（1＋8）：吸取 10 mL 硫酸，慢慢倒入80 mL水中，混合均匀。

C.15.2  标定

C.15.2.1  称取约 0.15 g 在 120 ℃干燥至恒重的基准重铬酸钾，置于 500 mL 碘量瓶中，加入 50 mL 水使之溶解。加入 2 g 碘化钾，轻轻振摇使之溶解。再加入 20 mL 硫酸溶液（1＋8），密塞，摇匀，放置暗处 10 min 后用 250 mL 水稀释。用硫代硫酸钠标准溶液滴至溶液呈浅黄绿色，再加入 3mL 淀粉指示液，继续滴定至蓝色消失而显亮绿色。反应液及稀释用水的温度不应高于20 ℃。

C.15.2.2   同时做试剂空白试验。

C.15.3  计算

硫代硫酸钠标准滴定溶液的浓度按式（C.9）计算。

                                    ………………………………（C.9）
式中：

c9─硫代硫酸钠标准滴定溶液的实际浓度，单位为摩尔每升（mol/L）；

      m─基准重铬酸钾的质量，单位为克（g）；

V1─硫代硫酸钠标准滴定溶液用量，单位为毫升（mL）；

V2─试剂空白试验中硫代硫酸钠标准滴定溶液用量，单位为毫升（mL）；

      0.04903—与 1.00 mL 硫代硫酸钠标准滴定溶液〔c (Na2S2O3·5H2O)=1.000mol/L〕相当重铬酸钾的质量，单位为克（g）。

C.16  硫代硫酸钠标准溶液〔c (Na2S2O3·5H2O)=0.02 mol/L、c (Na2S2O3·5H2O)=0.01 mol/L〕

临用前取硫代硫酸钠标准溶液〔c (1/2I2)＝0.100 mol/L〕加无二氧化碳水稀释制成。

C.17  乙二胺四乙酸二钠标准滴定溶液

C.17.1 配制

C.17.1.1  乙二胺四乙酸二钠标准滴定溶液〔c (C10H14N2O8Na2)=0.05 mol/L]：称取 20 g 二水合乙二胺四乙酸二钠（C10H14N2O8Na2·2H2O），加入 1000 mL 水，加热使之溶解，冷却后摇匀。置于玻璃瓶中，避免与橡皮塞、橡皮管接触。

C.17.1.2  乙二胺四乙酸二钠标准滴定溶液〔c (C10H14N2O8Na2)＝0.02 mol/L]：按C.17.1.1 操作，但二水合乙二胺四乙酸二钠（C10H14N2O8Na2·2H2O） 量改为 8 g。

C.17.1.3  乙二胺四乙酸二钠标滴定准溶液〔c(C10H14N2O8Na2)＝0.01 mol/L]：按C.17.1.1操作，但二水合乙二胺四乙酸二钠（C10H14N2O8Na2·2H2O）量改为 4 g。

C.17.1.4   氨水-氯化铵缓冲液（pH 10）：称取 5.4 g 氯化铵，加适量水溶解后，加入 35 mL 氨水，再加水稀释至 100 mL。

C.17.1.5   氨水（40%，体积分数）：量取 40 mL 氨水，加水稀释至 100 mL。

C.17.1.6   铬黑T指示剂：称取 0.1 g 铬黑T〔6-硝基-1-(1-萘酚-4-偶氮)-2-萘酚-4-磺酸钠〕，加入 10 g 氯化钠，研磨混合。

C.17.2   标定

C.17.2.1   乙二胺四乙酸二钠标准滴定溶液〔c (C10H14N2O8Na2·2H2O)=0.05 mol/L〕：称取约 0.4 g 在 800 ℃灼烧至恒重的基准氧化锌，置于小烧杯中，加入1 mL 盐酸，溶解后移入100 mL容量瓶，加水稀释至刻度，混匀。吸取 30 mL～35 mL 此溶液，加入 70 mL 水，用氨水（40%，体积分数）中和至pH7～8，再加 10 mL 氨水－氯化铵缓冲液（pH10），用乙二胺四乙酸二钠标准溶液滴定，接近终点时加入少许铬黑指示剂，继续滴定至溶液自紫色转变为纯蓝色。

C.17.2.2   乙二胺四乙酸二钠标准滴定溶液〔c (C10H14N2O8Na2·2H2O)=0.02mol/L〕：按C.17.2.1操作，但基准氧化锌量改为 0.16 g；盐酸量改为 0.4 mL。

C.17.2.3   乙二胺四乙酸二钠标准滴定溶液〔c (C10H14N2O8Na2·2H2O)=0.02mol/L〕：按C.17.2.2操作，但容量瓶改为 200 mL。

C.17.2.4    同时做试剂空白试验。

C.17.3  计算

乙二胺四乙酸二钠标准滴定溶液浓度按式（C.10）计算。

                                    ………………………………（C.10）
式中：

c10－乙二胺四乙酸二钠标准滴定溶液的实际浓度，单位为摩尔每升（mol/L）；

m－用于滴定的基准氧化锌的质量，单位为毫克（g）；

V1－乙二胺四乙酸二钠标准滴定溶液用量，单位为毫升（mL）；

V2－试剂空白试验中乙二胺四乙酸二钠标准滴定溶液用量，单位为毫升（mL）；

      0.08138－与 1.00 mL 乙二胺四乙酸二钠标准滴定溶液〔c(C10H14N2O8Na2·2H2O)＝1.000 mol/L〕相当基准氧化锌的质量，单位为克（g）。

附  录D

检验方法中技术参数和数据处理

D.1 标准曲线
绘制标准曲线时，应根据不同的方法的需要选用标准曲线或工作曲线。标准曲线的浓度至少有5个浓度点（不包括空白），范围应覆盖方法的定量限、限量水平和关注的浓度水平，校准曲线的相关系数应不低于0.99，试液中被测组分浓度应在校准曲线的线性范围内。
在绘制标准曲线时，可用直线回归方程式计算，然后根据计算结果绘制。用最小二乘法计算直线回归方程的公式见式（D.1）~式（D.4）。

y＝a＋bX   ………………………………………………（D.1）
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式中：

  X——自变量，为横坐标上的值；

  Y——应变量，为纵坐标上的值；

  b——直线的斜率；

  a——直线在Y轴上的截距；

  n——样本量；

  r——回归直线的相关系数。

D.2 正确度

是指测定结果与被测量真值或约定真值间的一致程度。在没有基质标准参考物质的情况下，通常用回收率表示。

样品中加入不同水平已知量的标准物质（将标准物质的量作为真值）称加标样品；同时测定样品和加标样品；加标样品扣除样品值后与标准物质的误差即为该方法的正确度。加入的标准物质的回收率按式（D.5）进行计算。

                                    ………………………………（D.5）
式中：

  P——加入的标准物质的回收率；

  m——加入的标准物质的质量；

  X1——加标试样中待测物和标准物质的质量；

  X0——未加标试样中待测物的质量。

在准确度试验中，应采用至少3个浓度水平对方法的准确度进行验证。验证时，应首先考虑使用有确定含量的有证标准物质。如没有可采用的标准物质，应在具有代表性的样品基质中添加至少3个浓度水平进行评价，添加浓度水平应包含方法测定范围内的最低浓度水平（定量限）、关注浓度水平和最高浓度水平。对于不得检出的物质，可选择定量限、2倍定量限和10倍定量限三个添加水平；对于已设定限量值的物质，可选择低于限量值（如限量值的二分之一）、限量值和高于限量值（如限量值的二倍）3个添加水平；对于未设定限量值的物质，可选择定量限、食品中的一般含量水平（平均或中位数含量）和较高含量水平（95%分位数等）3个添加水平。每个水平重复次数不少于3次，计算其回收率的平均值，平均回收率原则上符合表D.1要求，在具体方法中已做规定的以具体规定为准。

表 D.1 不同含量水平的正确度要求
	含量水平

mg/kg
	回收率范围

%
	相对标准偏差

%

	＞100
	95～105
	≤5.3

	1~100
	90～110
	≤11

	0.1~1
	80～110
	≤15

	＜0.1
	60～120
	≤20


D.3 精密度

是指在规定的条件下，相互独立测定结果间的一致程度，精密度的度量通常以测定结果的相对偏差、标准偏差、相对标准偏差表示。

D.3.1 测定

在某一实验室，使用同一操作方法，测定同一稳定样品时，允许变化的因素有操作者、时间、试剂、仪器等，测定值之间的相对偏差即为该方法在实验室内的精度。

D.3.2 表示

D.3.2.1 相对偏差

相对偏差按式（D.6）进行计算。

相对偏差（%）＝[image: image4.wmf]100
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式中：

Xi——某一次的测定值；

X——测定值的平均值。

平行样相对误差按式（D.7）进行计算。

平行样相对误差（%）＝[image: image5.wmf](
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D.3.2.2 标准偏差

D.3.2.2.1 算术平均值：多次测定值的算术平均值可按式（D.8）计算。

                [image: image6.emf]
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式中：

[image: image7.emf]
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X

——n次重复测定结果的算术平均值；

n——重复测定次数；

Xi——n次测定中第i个测定值。

D.3.2.2.2  标准偏差：它反映随机误差的大小，用标准差（S）表示，按式（D.9）进行计算：
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式中：

[image: image9.emf]


X










X

——n次重复测定结果的算术平均值；

n——重复测定次数；

Xi——n次测定中第i个测定值；

S——标准差。

D.3.2.3相对标准偏差

相对标准偏差按式（D.10）进行计算。
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式中：

RSD——相对标准偏差；

S、[image: image11.emf]
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——同A4.2.2.2。

D.4 重复性

是指在重复性条件下的精密度。重复性条件是在同一实验室，由同一操作人员使用相同的设备，按相同的测试方法，并在短时间内对同一被测对象取得独立测试结果的条件。

对于重复性，每种试样应采用有证标准物质、标准物质或标准添加样品至少做3个浓度水平的验证试验，验证的浓度水平同D.2要求，每个添加水平应从一个均匀试样中至少取6份进行独立分析，其相对标准偏差原则上应符合表D.2的要求，具体方法已做规定的以具体规定为准。

其中，ω为待测物的质量分数，如1 mg/g=10-3。

表 D.2  不同浓度水平对重复性的要求

	含量水平
	质量分数

ω
	相对标准偏差

%

	0.1 μg/kg
	10-10
	≤43

	1 μg/kg
	10-9
	≤30

	10 μg/kg
	10-8
	≤21

	100 μg/kg
	10-7
	≤15

	1 mg/kg
	10-6
	≤11

	10 mg/kg
	10-5
	≤7.5

	100 mg/kg
	10-4
	≤5.3

	1000 mg/kg
	10-3
	≤3.8

	1%
	10-2
	≤2.7

	10%
	10-1
	≤2.0

	100%
	1
	≤1.3


D.5 再现性

是指在再现性条件下的精密度。再现性条件是在不同实验室，由不同的操作人员使用不同的设备，按相同的测试方法，从同一被测对象取得测试结果的条件。

对于再现性，验证方式和浓度水平与重复性一致。在再现性条件下，多次测定分析的相对标准偏差通常为再现性条件下的1/2~2/3，其相对标准偏差应符合表3的要求，具体方法已做规定的以具体规定为准。

 在再现性条件下，对有证标准物质、标准物质或标准添加样品分析的相对标准偏差（RSD）不得超出Horwitz方程计算的水平，具体相对标准偏差要求参照表D.3的要求。Horwitz方程如下：

[image: image12.png]



表 D.3  不同浓度水平对再现性的要求

	含量水平
	质量分数

ω
	相对标准偏差

%

	0.1 μg/kg
	10-10
	≤64

	1 μg/kg
	10-9
	≤45

	10 μg/kg
	10-8
	≤32

	100 μg/kg
	10-7
	≤23

	1 mg/kg
	10-6
	≤16

	10 mg/kg
	10-5
	≤11

	100 mg/kg
	10-4
	≤8

	1000 mg/kg
	10-3
	≤6

	1%
	10-2
	≤4

	10%
	10-1
	≤3

	100%
	1
	≤2


D.6 检出限

是指由特定的分析方法能够合理地检测出的最小分析信号求得的最低浓度或质量。

制备适当的浓度梯度的有证标准物质或标准添加样品。对于有容许限量规定的目标分析物，每一个浓度水平独立检测10个有证标准物质或标准添加样品，检出概率为50%时的浓度水平即为方法的实际检出限。对于规定为不得检出的目标分析物，每一浓度水平独立检测20个有证标准物质或标准添加样品，检出概率为95%时的浓度水平即为方法的检出限。
D.7 定量限

样品中被测物能被定量测定的最低量，其测定结果应满足该最低量时准确度和精密度要求。

方法的定量限应满足以下条件：定量限加三倍关注水平处的标准偏差应小于此关注浓度水平（如容许限量），方法的定量限应不超过关注浓度水平（如容许限量）的1/2；定量限应采用同样浓度水平的有证标准物质、标准物质或标准添加样品进行验证，其准确度度和精密度应满足该浓度水平下方法准确度的回收率范围和重现性条件下精密度的要求。

D.8 有效数字

食品理化检验中直接或间接测定的量，一般都用数字表示，但它与数学中的“数”不同，而仅仅表示量度的近似值。在测定值中只保留一位可疑数字，如0.01 23与1.23都为三位有效数字。当数字末端的 “0”不作为有效数字时，要改写成用乘以10n来表示。如24 600取三位有效数字，应写作2.46×l04。

D.8.1 运算规则

D.8.1.1 除有特殊规定外，一般可疑数表示末位1个单位的误差。

D.8.1.2 复杂运算时，其中间过程多保留一位有效数，最后结果须取应有的位数。

D.8.1.3 加减法计算的结果，其小数点以后保留的位数,应与参加运算各数中小数点后位数最少的相同。

D.8.1.4 乘除法计算的结果，其有效数字保留的位数，应与参加运算各数中有效数字位数最少的相同。

D.8.2 方法测定中按其仪器准确度确定了有效数的位数后，先进行运算，运算后的数值再修约。

D.8.3 数字修约规则

D.9.1在拟舍弃的数字中，若左边第一个数字小于5（不包括5）时，则舍去，即所拟保留的未位数字不变。

      例如：将14.2432修约到保留一位小数。

                                  修约前              修约后

                                14.2432               14.2

D.9.2 在拟舍弃的数字中，若左边第一个数字大于5（不包括5）则进一，即所拟保留的未位数字加一。

    例如：将26.4843修约到只保留一位小数。

                                   修约前          修约后

                                   26.4843          26.5

D.9.3在拟舍弃的数字中，若左边第一位数字等于5，其右边的数字并非全部为零时，则进一，即所拟保留的未位数字加一。

      例如：将1.0501修约到只保留一位小数。        

                                   修约前            修约后

                                   1.050 1              1.1

D.9.4在拟舍弃的数字中，若左边第一个数字等于5，其右边的数字皆为零时,,所拟保留的未位数字若为奇数则进一，若为偶数（包括“0”）则不进。

    例如：将下列数字修约到只保留一位小数。

                                   修约前                修约后

                                   0.350 0                  0.4

                                   0.450 0                  0.4

                                   1.050 0                  1.0

D.9.5所拟舍弃的数字，若为两位以上数字时，不得连续进行多次修约，应根据所拟舍弃数字中左边第一个数字的大小，按上述规定一次修约出结果。

    例如：将15.454 6修约成整数。

正确的做法：                       

                                    修约前              修约后 

15.454 6
              15

不正确的做法是：

修约前    一次修约   二次修约  三次修约  四次修约（结果）

15.4546   15.4545    15.46       15. 5       16



食品安全国家标准


食品理化检验方法 总则


（征求意见稿）





xxxx-xx-xx实施








xxxx-xx-xx发布








� INCLUDEPICTURE "../../user/AppData/Roaming/Tencent/Users/913647351/QQ/WinTemp/RichOle/%60L%7dCG6UV0WU0SRRLRO2$F5T.png" \* MERGEFORMAT ���








中华人民共和国卫生部   发布





2010-06-01实施





2010-××-××发布





� EMBED Equation.3 \* MERGEFORMAT ���





� EMBED Equation.3 \* MERGEFORMAT ���





� EMBED Equation.3 \* MERGEFORMAT ���





� EMBED Equation.3 \* MERGEFORMAT ���





� EMBED Equation.3 \* MERGEFORMAT ���





� EMBED Equation.3 \* MERGEFORMAT ���





� EMBED Equation.3 \* MERGEFORMAT ���





� EMBED Equation.3 \* MERGEFORMAT ���





� EMBED Equation.3 \* MERGEFORMAT ���





� EMBED Equation.3 \* MERGEFORMAT ���





� EMBED Equation.3 \* MERGEFORMAT ���








PAGE  

_1234567893.unknown

_1234567895.unknown

_1234567897.unknown

_1234567899.unknown

_1234567900.unknown

_1234567898.unknown

_1234567896.unknown

_1234567894.unknown

_1234567891.unknown

_1234567892.unknown

_1234567890.unknown

