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前　　言

本文件按照 GB/T１􀆰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.
本文件由农业农村部畜牧兽医局提出.
本文件由全国畜牧业标准化技术委员会(SAC/TC２７４)归口.
本文件起草单位:全国畜牧总站、中国奶业协会、北京奶牛中心、河南省种业发展中心、河北省畜牧良

种工作总站、山西省畜禽育种有限公司、山东省农业科学院畜牧兽医研究所.
本文件主要起草人:刘婷婷、孙飞舟、陈绍祜、白文娟、隋鹤鸣、刘刚、孟飞、何珊珊、李竞前、李姣、黄萌

萌、赵华、李丽丽、张雪林、高星、闫磊、马亚宾、杨继业、李建斌.
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乳成分红外分析仪标准物质校准技术规程

１　范围

本文件确立了乳成分红外分析仪标准物质校准程序,规定了标准物质校准所用仪器性能的核查、能力

验证样检测及标准物质校准等要求,描述了仪器性能核查及标准物质校准过程中的证实方法.
本文件适用于奶牛生产性能测定乳成分红外分析仪的校准,其他奶畜参考执行.

２　规范性引用文件

本文件没有规范性引用文件.

３　术语和定义

下列术语和定义适用于本文件.

３􀆰１
能力验证样　testsample
未知样

均匀性和稳定性达到一定要求,但成分含量未公开的牛乳样品.

３􀆰２
标准物质　standardsubstance
均匀性和稳定性达到一定要求,脂肪、蛋白质和乳糖等成分含量已知且有梯度的牛乳样品.
注:一般用于奶牛生产性能测定标准物质为９个~１２个梯度样品.

３􀆰３
质控样　qualitycontrolsample
脂肪、蛋白质和乳糖成分特性值足够稳定的牛乳样品.

３􀆰４
参考值　referencevalue
由可溯源的经典化学分析方法测定标准物质所得的特性量值.

４　技术流程

乳成分红外分析仪标准物质校准技术流程包括标准物质基本要求及储存、仪器性能检查、能力验证样

测定、标准物质校准.技术流程见图１.

图１　乳成分红外分析仪标准物质校准技术流程

１
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５　标准物质基本要求及储存

５􀆰１　基本要求

应定期使用标准物质进行仪器校准,每月至少校准一次,样本量较多时宜增加校准频次.使用标准物

质前应保证仪器状态正常、性能良好.每次校准应使用两套标准物质,分别用于实验室能力验证和仪器校

准.仪器维修或质控样测定值超过允许差值(±０􀆰０５)时,应再次校准.

５􀆰２　标准物质储存

接收时应检查样品状态,并置于２℃~６℃储存.

６　仪器性能检查

能力验证样测定前应保证仪器处于稳定、可靠的状态.仪器性能检查见附录 A.

７　能力验证样测定

７􀆰１　测定步骤

取一套标准物质作为能力验证样,水浴预热到(４０±１)℃,保持１０min~１５min,然后上下颠倒９次、
水平振摇６次混匀,按照牛乳样品分析程序或仪器的校准程序测定３次,计算平均值作为能力验证样测

定值.

７􀆰２　结果判定

能力验证以能力验证样测定值与参考值差值的均值(MD)和标准差(SDD)以及前６个月测定的 MD
均值(RMD)３项指标为依据.每项乳成分指标的允许误差:|MD|≤０􀆰０５％,SDD≤０􀆰０６％,|RMD|≤
０􀆰０２％.乳成分任何一项测定值不满足要求则该仪器视为不合格,不应用于测定.

８　标准物质校准

８􀆰１　仪器标准化

依据不同仪器具体要求进行标准化操作.

８􀆰２　样品预处理

将标准物质按照７􀆰１方法预热混匀.

８􀆰３　校准操作

运行调零程序后,用标准物质按照仪器的校准程序对脂肪、蛋白质和乳糖指标进行测定,完毕后输入

参考值进行仪器校准,仪器自动拟合标准曲线,并计算截距、斜率和相关系数.

８􀆰４　结果判定

根据校准结果的准确度和相关系数等参数判定校准效果.在至少保留９个校准点的情况下,如果各

乳成分预测偏差小于该成分含量的１％(如脂肪含量为３􀆰４０％,则预测偏差小于０􀆰０３４％)、可靠性(R２)≥
０􀆰９９００,则证明校准效果良好,保存校准记录.如果不满足上述判定条件应再次校准.

９　证实方法

仪器校准记录见附录B.记录保存期限不少于３年.

２
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附　录　A
(资料性)

仪器性能检查

A􀆰１　重复性检查

A􀆰１􀆰１　将牛乳样品倒入烧杯,水浴预热到(４０±１)℃,保持１０min~１５min,搅拌均匀.

A􀆰１􀆰２　用乳成分红外分析仪连续测定至少１０次.

A􀆰１􀆰３　剔除第一个测定结果后,各乳成分指标最大值与最小值之间的差值不超过０􀆰０４％,则认为合格.

A􀆰１􀆰４　如果不合格,检查牛乳样品的质量及均匀性,检查水浴温度,加强预处理与搅拌,增加重复测试的

次数.

A􀆰１􀆰５　重复性检查记录检测结果,记录内容见表 A􀆰１.

表A􀆰１　重复性检查工作表

实验室: 仪器编号:

仪器操作员: 日　期:

样品 脂肪 蛋白质 乳糖

１

２

３

４

５

６

７

８

９

１０

最大值

最小值

差值

结果判定

A􀆰２　均质效率检查

A􀆰２􀆰１　将生乳样品倒入烧杯,水浴预热到(４０±１)℃,保持１０min~１５min,搅拌均匀.

A􀆰２􀆰２　采用乳成分红外分析仪的手动模式,将预热后的生乳样品连续测定４次~５次.

A􀆰２􀆰３　将废液管从仪器上断开,放入干净的烧杯中,用乳成分红外分析仪的手动模式连续测定２０次,收
集排出的废乳样.选择２０次测定中最后５个脂肪测定值计算平均值A１ .

A􀆰２􀆰４　将废液管重新连接到仪器,运行一次清洗程序.

A􀆰２􀆰５　将收集到的废乳样升温到(４０±１)℃,保持１０min~１５min,搅拌均匀,采用乳成分红外分析仪的

手动模式连续测定６次,选择６次测定中最后５个脂肪测定值计算平均值A２ .
３
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A􀆰２􀆰６　当|A１ －A２|＜A２ ×１􀆰４３％,则认为合格.

A􀆰２􀆰７　如果不合格,再运行一次均质效率检查;如果仍然不合格,需要清洗均质器和膜阀片,再运行一次

均质效率检查.

A􀆰２􀆰８　均质效率检查记录检测结果,记录内容见表 A􀆰２.

表A􀆰２　均质效率检查工作表

实验室: 仪器编号:

仪器操作员: 日　期:

生乳样品第一次测定 废乳样测定

１ １

２ ２

３ ３

４ ４

５ ５

平均值一(A１ ) 平均值二(A２ )

A１ －A２ 许可误差值

结果判定

A􀆰３　残留检查

A􀆰３􀆰１　将去离子水和牛乳按水 水 乳 乳(或乳 乳 水 水,依据不同仪器具体要求选用)的次序,重复排

列,４个一组(至少４组)放置在样品架上,水浴中升温到(４０±１)℃.

A􀆰３􀆰２　使用仪器中残留检查(CarryＧover,Co)程序进行样品中脂肪和蛋白质的测定.

A􀆰３􀆰３　残留值计算.

a)　从水到牛乳的残留值按公式(A􀆰１)计算.

EW ＝
|∑M２－∑M１|

|∑M２－∑W２|
×１００ (A􀆰１)􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺

式中:

EW 　———从水到牛乳的残留值,单位为百分号(％);

∑M２———重复牛乳样品中后一个牛乳样品测定值总和的数值,单位为百分号(％);

∑M１———重复牛乳样品中前一个牛乳样品测定值总和的数值,单位为百分号(％);

∑W２———重复水样品中后一个水样品测定值总和的数值,单位为百分号(％).

b)　从牛乳到水的残留值按公式(A􀆰２)计算.

EM ＝
|∑W１－∑W２|

|∑M２－∑W２|
×１００ (A􀆰２)􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺

式中:

EM 　———从牛乳到水的残留值,单位为百分号(％);

∑W１———重复水样品中前一个水样品测定值的总和,单位为百分号(％).
注:有自动计算残留(Co)值功能的仪器以仪器显示值为准.

A􀆰３􀆰４　残留检查结果判定:脂肪和蛋白质残留值小于１％,则认为合格.如果不合格,则再运行一次残留

检查;如果仍然不合格,需要清洗管道、连接软管和取样器,更换干燥剂,用热的洗涤液清洗２次~３次,再
运行一次残留检查.

A􀆰３􀆰５　残留检查记录检测结果,记录内容见表 A􀆰３.
４
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表A􀆰３　残留检查工作表

实验室: 仪器编号:

仪器操作员: 日　期:

脂肪残留值

样品
水 牛乳

W１ W２ M１ M２

１

２

３

４

５

合计
∑W１ ∑W２ ∑M１ ∑M２

从水到牛乳的残留值EW 结果判定

从牛乳到水的残留值EM 结果判定

蛋白质残留值

样品
水 牛乳

W１ W２ M１ M２

１

２

３

４

５

合计
∑W１ ∑W２ ∑M１ ∑M２

从水到牛乳的残留值EW 结果判定

从牛乳到水的残留值EM 结果判定

５
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附　录　B
(资料性)

仪器校准记录

仪器校准记录表见表B􀆰１.

表B􀆰１　仪器校准记录表

仪器名称及编号:　　　　　　　　　　　　　　　校准日期:　　　　　　　　　　　　　标准物质批次:

序

号

能力验证样测定值 参考值
校准前差值

(测定值－参考值)
校准后测定值

校准后差值

(测定值－参考值)

脂肪 蛋白质 乳糖 脂肪 蛋白质 乳糖 脂肪 蛋白质 乳糖 脂肪 蛋白质 乳糖 脂肪 蛋白质 乳糖

１
２
３
４
５
６
７
８
９
１０
１１
１２

|MD| |MD|
SDD SDD

|RMD| |RMD|
预测偏差 预测偏差

R２ R２

截距 截距

斜率 斜率

是否合格 是否合格

　　校准人:　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　 审核人:

６
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