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农产品品质评价实物标样研制技术规范通则
[bookmark: _Toc24884211][bookmark: _Toc26648465][bookmark: _Toc26986530][bookmark: _Toc26718930][bookmark: _Toc24884218][bookmark: _Toc18333][bookmark: _Toc26986771][bookmark: _Toc17233333][bookmark: _Toc17233325]范围[footnoteRef:0] [0:  本文件在主要章节提供了研制农产品品质评价实物标样的一般信息，在附录中 包含了一些特定案例研究。附录
所列案例并非完整的“研制报告”，而是重点展示代表性农产品品质评价实物标样研制过程中需考虑的关键因素。] 

[bookmark: _Toc17233334][bookmark: _Toc24884212][bookmark: _Toc17233326][bookmark: _Toc24884219][bookmark: _Toc26648466]本文件描述了农产品品质评价实物标样的研制总则、研制流程、原料采集、加工制备、分装及储存、均匀性评估、稳定性评估、溯源性描述、定值、不确定度评定、文件和信息编制的要求。
本文件描述了农产品品质评价用实物标样的基本特征，适用于具备相应专业技术能力和资质的实验室及专业技术人员在实验室内研制实物标样的过程。
本文件不适用于高纯度化学品类实物标样的研制。
[bookmark: _Toc26986531][bookmark: _Toc26986772][bookmark: _Toc26718931][bookmark: _Toc28661]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/T 15000.2  标准样品工作导则 第2部分：常用术语及定义
GB/T 15000.3  标准样品工作导则 第3部分：标准样品定值和均匀性与稳定性评估
GB/T 15000.4  标准样品工作导则 第4部分：证书、标签和附带文件的内容
GB/T 15000.5  标准样品工作导则 第5部分：质量控制样品的内部研制
GB/T 15000.6  标准样品工作导则(6) 标准样品包装通则 
GB/T 15000.7  标准样品工作导则 第7部分：标准样品生产者能力的通用要求
GB/T 15000.8  标准样品工作导则 第8部分：标准样品的使用
GB/T 16291  感官分析 选拔、培训与管理评价员的一般导则
ISO 33405:2024  Reference materials — Approaches for characterization and assessment of homogeneity and stability
ISO/TR 33402:2025‌  ‌Good practice in reference material preparation
JJF 1005  标准物质通用术语和定义
JJF 1186  标准物质认定证书和标签内容编写规则
NY/T 3177  农产品分类与代码
[bookmark: _Toc20884]术语和定义
 ‌ISO/TR 33402:2025‌ 、GB/T 15000.2和GB/T 15000.5界定的以及下列术语和定义适用于本文件。

农产品品质评价实物标样 Physical Standard Samples For Quality Evaluation Of Agricultural Products
[bookmark: _Hlk153954180]由实物制成，具有足够均匀和稳定的一种或多种特性值的样品，其特性值适用于农产品品质评价测量或标称特征值检查中的预期用途。

有证实物标样 Certified Physical Reference Sample‌
附有由权威机构发布的文件，提供使用有效程序获得并规定了不确定度和溯源性的具有一种或多种规定特性值的实物标样。

参考小样 ‌Reference Sample
标样研制初期制备的参考样品，用于评估可行性与实物样品的稳定性。
由于部分农产品具有鲜活、易腐等特性，存在不均匀与不稳定性，因此应需通过研制参考小样提前进行均匀性、稳定性研究，以确定适宜的制备方式，确保实物样品的有效性。

样照
将表征农产品外观品质的某一个或多个特性值按照一定精密度和准确度确定特性值的样品，采用照片或类似印刷品作为载体进行间接呈现的实物标样。
[bookmark: _Toc27571]研制总则
研制前应开展策划工作，确定预期目标，包括实物标样的来源、特性值、基体、数量、定值方法、均匀性和稳定性研究方案、目标不确定度、使用频率、最小包装单元等。
实物标样的特性值应尽可能的与农产品品质评价的特性值相近。系列实物标样特性值的分布应满足使用要求，以较少、具有代表性的数量覆盖目标特性值范围。
实物标样的基体应应考虑匹配性，难以找到匹配度高的基体时，考虑采用近似的原料，但应在研制报告中说明基体差异及其对特性值可能产生的影响。
实物标样复制批也应开展定值、均匀性和稳定性评估。
[bookmark: _Toc13204]研制流程
实物标样研制的关键步骤按图1执行。

[image: 95e78cfc4b053384032a576333d764b]
实物标样研制的关键步骤
[bookmark: _Toc24485]原料采集
原料的采集范围应符合NY/T 3177的要求。宜选择产区内有标准化生产能力的单位提供原料。
原料的生产区域、品种等应完全符合相应文字标准要求；文字标准中无明确规定的，优先选择产量比重较高的生产区域和主栽品种的代表性样品。
原料应基本符合相应文字标准中品质特性、等级规格要求，以满足后续遴选及加工的要求。
原料应足量采集，保证后续遴选结果的有效性。
原料采集后装载、运输、贮存的环境条件需满足文字技术标准规定，防止环境对原料产生污染。根据不同产品存放要求放置于相应的仓库、冷库或冷柜中。
[bookmark: _Toc15622]加工制备
遴选
将采集原料依据研制目标的特性值进行符合性遴选，用于后续制备。
遴选出的原料数量不应少于研制目标数量的1.2倍，并充分考虑均匀性、稳定性评估及定值过程中所需的样品数量。
高值或感官评价用实物标样的遴选应由不少于2名相关领域经验丰富的专业人员完成。
加工
原料遴选完成后，应进行必要加工，确保实物标样具有满足预期用途的均匀性和稳定性。实物标样加工应采用符合其特性的具体程序。对高值农产品，可先通过参考小样进行均匀性、稳定性预研和评估。
样照类实物标样研制关键步骤包括但不限于，已遴选原料的图像获取、筛选、印刷、制作等过程。图像印刷应清晰、真实反映原图信息；图像制作可采用相纸照片或电子照片等形式呈现。
实体类实物标样研制关键步骤包括但不限于，已遴选原料的筛选、拼配、勾兑、调制、配制、脱水、稳定剂添加等过程。其中针对均匀性较差的样本应考虑筛选、拼配、勾兑、调制、配制等方式；对于稳定性较差的样本应考虑脱水、稳定剂添加等方式。
其它类型的实物标样的加工应在行业内已形成共识的技术框架下或在行业专家的指导下制定。
[bookmark: _Toc31250]分装及储存
包装量宜根据测量的取样量和样品稳定时间确定，也可根据用户的实际需求确定，并应贴有实物标样标签。对于高值实物标样的包装量应至少满足一次测量所需量。
容器选择
应根据实物标样的预期用途、保存期限及化学物理特性，选择适当的独立包装单元容器。
包装单元容器的材质不应对实物标样的特性值产生影响。
对特殊实物标样，分装前宜通过前期试验甄别合适的容器，以验证其材质满足8.1.2的要求。
包装单元容器的密封性应满足标样在规定的储存、使用和运输条件下的要求。
针对一次性使用的包装单元容器，宜采取防篡改密封措施。
技术要求
分装时，应充分混匀并尽快完成，舍弃最初和/或最后部分样品，以确保其均匀性。
对于挥发性实物标样可通过防止样品挥发和在能够保持准确的前提下尽快完成分装，以减小这种影响。
对于液态基体实物标样在分装过程中都应连续搅拌。如有颗粒物的存在可能会影响待测特性，分装前宜过滤。
对于固态颗粒物基体实物标样在分装过程中应确保较细的颗粒不会分层。
对于含有高脂肪基体可能有分层趋势的实物标样。如果产生这种现象宜在不断搅拌下分装和/或在基体中加入添加剂以减慢分相。
进行包装操作时，应考虑环境条件（温度、相对湿度、洁净度和光照等）对实物标样的影响。
当需要密封时应采用密封包装技术，如塑封、蜡封、真空包装等。
特殊实物标样包装应根据其特性采取相应特殊技术措施，如惰性气体保护、避光、低温操作等。
储存
0. 实物标样的储存根据样品的稳定性确定储存条件和环境要求，一般储存在干燥、阴凉、洁净的环境中；某些有特殊储存要求的，应有特殊储存措施。
0. 应定期监测并确保合适的储存条件，如对温度进行日常检查，并进行记录，一旦失控，及时采取措施，转移储存地点并进行后续适用性评估，同时评估失控条件是否对样品造成影响。
0. [bookmark: _Toc5522]均匀性评估
均匀性应考虑单元间均匀性和单元内均匀性。单元间均匀性反映样品独立单元间测量结果的差异。单元内均匀性可以确定能够代表整个独立单元特性值的最小取样量。
1. 抽样数量
均匀性评价选择的单元数应能代表整个批次，样品均匀性评估推荐的最小单元数为：

		（1）

		（2）
式中：
Nprod  ——整个批次的样品量；
(1) ——Nprod <100；
(2) ——Nprod ≥100。
1. 抽样方法
1. 简单随机抽样
对整批标样不经过任何分组、划类、排序，直接按照随机原则抽取样品。通常使用随机数表、抽签或掷骰子等方式确定抽取对象。适用于批量不大、质量均匀的标样。
1. ‌系统抽样（等距抽样）
将整批标样按顺序排列编号，随机确定起始号码，然后按固定间隔机械抽取样品。
1. ‌分层抽样
将整批标样按主要特征（如生产批次、质量等级、规格型号）分成若干层，使层内质量较为均匀，然后从各层中按比例随机抽取样品。适用于批量较大、质量差异明显的标样。
1. ‌整群抽样
将标样分为若干群组，随机抽取若干群组后检查其全部内容。适用于群组间差异较小的情况。
1. ‌分段抽样‌
先将标样按包装单位分组，随机抽取若干大包装，再从抽中的大包装中随机抽取若干小包装，最后将抽出的小包装合并作为样品。适用于多级包装的标样。
1. 最小取样量
2. 最小取样量至少应比实物标样使用的典型取样量大或至少要相等。
2. 实物标样具有多个特性值时，每个特性值的最小取样量可能不同，需要基于实验数据或者经验确定。如仅对代表性被测量开展均匀性评估时，通过分线可以为后续定值及稳定性评估提供基础，以此获取其他特性值均匀性及最少取样量的相关证据。
1. 统计
通过单因素方差分析计算单元间均匀性研究。按以下各式计算特性值的统计量：
组间方差：

		（3）
组内方差：

	 	（4）
统计量：

		（5）
组间自由度：

		（6）
组内自由度：

		（7）
独立容器间平方和：

		（8）
独立容器内差方和：

		（9）
单元间方差：

		（10）
单元间标准差：

		（11）
重复性标准差：

		（12）
式中：

——组间方差；

——组内方差；
——每个单元观测的次数；
m——抽取样品瓶数；
N——所有测定数据的个数；
——i瓶测定数据的个数；

——i瓶测定的平均值；

——所有测定数据的总平均值；

——i瓶第j个测定数据；
当统计量F<F0.05（v1，v2），则认为样品是均匀的；
当统计量F>F0.05（v1，v2），则认为样品是不均匀的；
当统计量F≈F0.05（v1，v2），则实物标样总的不确定度必须把均匀性因素考虑进去。
0. [bookmark: _Toc5270]稳定性评估
实物标样特性值的稳定性是其关键特征之一，应确保其特性值在使用时与该样品证书中陈述的特性值一致。稳定性包括长期稳定性、运输或其他短期稳定性。
2. 监测时间点选择
在目标有效期间内应有多个时间间隔的监测数据，一般监测点数不少于5个。 
2. 统计原则
实物标样稳定性研究根据测量条件（即检测时的环境与操作条件）主要分为‌经典稳定性研究方法和同步稳定性研究方法。
2. 统计方法
稳定性统计检验公式如下所示：
斜率可用下式计算：

		（13）
截距可用下式计算：

		（14）
直线上每点的方差可用下式计算：

		（15）
斜率的标准误差可用下式计算：

		（16）
式中：
n——实物标样稳定性监测的总次数；
i——监测点的序号；

——第i次稳定性监测对应的时间变量；


——所有监测时间点的算术平均值；

——第i次稳定性监测中实物标样测得的特性量值；


——所有监测点测得的标样特性量值的算术平均值；

0. [bookmark: _Toc1707]定值
3. 仪器定值类特性值
0. 同一实验室采用两种或更多不同原理的独立参考方法进行定值。对于被研究的特性值，应由有资质的实验室采用独立的参考方法进行测量，所用方法能进行完整的不确定度评定，该测量结果应能通过不间断的比较链溯源至适当的国家、国际测量标准或SI单位。
0. 使用一种或多种已证明准确性的方法由多个实验室合作定值。各实验室应具有一定的技术权威性，在测定实物标样特性值方面应具有必备的条件及同等的技术能力和经验，以保证所提供的结果具有较高的准确度和可信度。
0. 单个实验室内采用单个参考测量程序，计算的不确定度宜考虑用于赋值的特定统计处理。
3. 感官定值类特性值
1. 感官定值包括实物标样目标特性值的符合性判定和/或量化评价。
1. 感官定值程序应符合感官分析开展的相关技术要求，应将文字标准转化为具体的感官特性评价程序供使用。
1. 由10名及以上具有相应资质的评价员组成，并符合GB/T 16291的规定。
3. 数据处理（164条）

0. [bookmark: _Toc30716]不确定度评估
4. 均匀性不确定度的评定
均匀性确认可使用F检验法，确认在95％的置信水平时单元间项不具有统计显著性差异；也可将单元间和/或单元内标准差和与定值相关的不确定度进行比较,确认标准差与定值不确定度相比较小。通常单元间标准差Sbb即为该批样品的均匀性不确定度。
均匀性检验的不确定度：

[bookmark: _GoBack]		（17）
4. 稳定性不确定度评定
1. 实物标样有效期内的潜在变化小于特性值不确定度的1/3(ucrm/3)，则忽略不计，长期稳定性的不确定度就可以设置为零或者从特性值不确定度中忽略。
1. 实物标样应尽可能的设置较长的有效期，需要对特性值随时间推移与预测变化相关联的不确定度进行估计。
1. 宜利用线性模拟评估稳定性，用各时间点的总均值（yi）对时间（xi）拟合直线，求得斜率和截距。
此时，可通过t-检验对研究时段内的稳定性进行显著性检验：

		（18）
式中：
b1 ——回归直线的斜率；
s(b1)——斜率的标准误差。
将tb1与95％置信水平下自由度为（n-2）的t-检验双边临界值t95，n-2相比较，如果tb1超过了临界值，则斜率明显不同于0，特性值在研究时间段内存在降解趋势，否则斜率b1和0之间不存在显著性差异，特性值在所研究的时间段内没有检出降解趋势。
无降解趋势下稳定性不确定度的计算公式如下：

		（19）
式中：
ults——长期稳定性不确定度；
s(b1)——估计斜率的标准差；
tml ——赋值时间与初始稳定性监测时间点的间隔；
tcert ——在该时间内发布的证书有效期。
有降解趋势下稳定性不确定度的计算公式如下：
假定，样品特性值C满足线性退化方程：
	C（C0，b,x）=C0+bx	（20）
式中：
C0 ——稳定性周期初始状态特性值；
b ——退化方程斜率；
x——时间。
斜率b的不确定度：

		(21)

		(22)
在x时刻，样品特性值的不确定度可以表示为：

		（23）



同时，，，

其中：u(C0)为稳定性周期初始阶段该样品不确定度，即；
u(x)为稳定性周期内时刻x的不确定度，该部分可记为0；
u(b)为退化方程斜率的不确定度。
4. 定值不确定度的评定
特性值定值不确定度为：

		（24）
	
式中：
s——n个数据组均值的标准差；
n——参与定值的实验室或方法或感官定值人员的数量；
y——各实验室或方法或感官定值人员产生的特性值；
uchar——特性值定值的不确定度。
4. 赋值和总体不确定度评定
赋值是对均匀性、稳定性评估以及定值得到的结果进行合并的过程，实物标样总体不确定度公式为：

		（25）
式中：

 ——总体不确定度；

——特性值定值的不确定度；

——稳定性评估的不确定度，包括长期稳定性、运输或其它短期稳定性；

——均匀性评估的不确定度。
样品赋值结果为：

		（26）
式中：
xCRM ——特性值；
ychar ——由该批定值得到的特性值或单个制品定值得到的特性值；

——不均匀性误差项，包含单元间变异以及单元内不均匀性的必要补偿；

——储存条件下稳定性影响的误差项。
0. [bookmark: _Toc20110]文件和信息编制
5. 实物标样应编制研制报告，应包括但不限于研制策划、原料来源、加工制备、均匀性评估、稳定性评估、定值、方法确认及溯源性、不确定度评定、包装和保存等信息，并提供充分的数据及分析信息。
5. 有证实物标样应同时具备证书与标签，证书与标签的编写规则按照权威机构执行。
5. 质控实物标样应具备清晰的标签，以便于样品信息明确联系，标签内容包括并不限于，名称和描述、编号和/或批号、制备日期、储存条件、有效期、最小包装单元、危害性或安全性标志等。
[bookmark: BookMark8]



附  录  A
(资料性)
洞庭山碧螺春感官分级标准样品研制
A.1  介绍
由于缺乏实物标准样品，生产者、商家和消费者难以对洞庭山碧螺春的品质优劣和质量等级进行准确鉴别，这一情况对其知名度和附加值提升造成了制约。为了促进洞庭山碧螺春茶产品的规范化、标准化生产，进一步规范质量控制，统一评价尺度，以适应我国新形势下茶叶生产和贸易的需要，制定以洞庭山碧螺春茶为代表的感官分级标准样品十分必要。
A.2  采样
标准样品原料来源满足GB/T 18957要求，包括特级一等、特级二等、一级、二级、三级，并覆盖地理标志产品洞庭山碧螺春茶保护区范围。取样时选取洞庭山碧螺春东山及西山产地10家代表性企业作为供样单位。
原料应选择适制碧螺春茶品质特点的当地传统茶树品种或适宜的良种，在春分前后至谷雨期间采摘鲜叶。采摘时，要求每批采下的鲜叶嫩度、匀度、净度及新鲜度应基本一致，不要雨水叶，且满足表1的要求。按要求采摘的鲜叶，进一步拣剔后，经高温杀青、热揉成形、搓团显毫及文火干燥，制备形成标准样品原料。
 表A.1 不同等级洞庭山碧螺春感官分级标准样品鲜叶采摘要求
	等级
	鲜叶采摘要求

	特级一等
	一芽一叶初展（占比80%以上）

	特级二等
	一芽一叶（占比50%以上）

	一级
	一芽一叶（占比30%以上）；一芽二叶初展（约占比60%~70%）

	二级
	一芽二叶初展（占比30%以上）；一芽二叶（约占比60%~70%）

	三级
	一芽二叶成熟叶


A.3  加工制备
A.3.1 样品遴选
3名研制人员对照洞庭山碧螺春茶感官品质文字标准，对各企业每一等级标准样品进行感官审评，剔出品质存在问题的样品，确保研制原料基本符合各等级标准样品质量要求。对遴选后的样品进行筛分、拣剔、去杂，并按级别分类、编号。研制人员均具有一级评茶师资质（下同）。
A.3.2 参考小样制作
研制人员根据待拼配样品等级特征初步估算各拼配样用量比例，试拼参考小样。试拼时，边拼边对样，重复拼配至各等级样品外形和内质均符合洞庭山碧螺春茶感官分级标准样品要求。
参考小样制作完成后，由10位定值专家依据GB/T 23776对其进行初次审评，确保其满足洞庭山碧螺春茶感官分级标准样品要求。定值专家均具有二级评茶师及以上资质（下同）。
在江苏吴中区召开了洞庭山碧螺春茶感官分级标准样品研制协调会，就参考小样征求企业及产业部门意见。
A.3.3 实物标准样制作
以2017年参考小样为基准，结合产业反馈意见，组织10家代表性企业开展原料制备工作；完成标准样品小样拼配后，由定值专家开展审评工作，确保样品完全符合洞庭山碧螺春茶感官分级标准样品要求。
依据标准样品小样拼配比例，完成标准样品大样拼配，定值专家进一步对标准样品大样进行审评，确保其满足洞庭山碧螺春茶感官分级标准样品要求。
A.4  分装及储存
洞庭山碧螺春茶感官分级标准样品分装时应将样品充分混匀，采用铁罐内套食品级塑料袋包装，规格为（50g/罐*5/套）。为保证标准样品的持续有效性，样品应储存于干燥、清洁、无异味的容器中，贮存温度为-18℃。
A.5  均匀性
制备的符合碧螺春茶感官分级的标准样品，从每一等级标准样品中（150罐）随机分层抽取10罐，进行均匀性检验。1名专家独立取样，每罐样品取样3次，取样量为3.0g，依据GB/T 23776进行均匀性检验。3次取样的评价结果作为平行数据，通过组间和组内方差分析来判断样品之间有无系统性差异。均匀性检验专家具有一级评茶师资质。以特级一等为例，罐间均匀性的不确定度Sbb=0.089，F=0.268，F<F0.05（9，20），因此该样品是均匀的，重复性标准差Sr=0.063。
表A.2 洞庭山碧螺春茶感官分级标准样品均匀性检验测量数据（以特级一等为例）
	罐号
	取样1
	取样2
	取样3
	平均分

	特级一等1
	94.0 
	94.0 
	93.9 
	93.97 

	特级一等2
	94.1 
	94.0 
	93.9 
	94.00 

	特级一等3
	93.9 
	94.0 
	93.9 
	93.93 

	特级一等4
	94.0 
	94.0 
	93.9 
	93.97 

	特级一等5
	94.0 
	94.0 
	93.9 
	93.97 

	特级一等6
	93.9 
	94.0 
	93.9 
	93.93 

	特级一等7
	94.0 
	94.0 
	93.9 
	93.97 

	特级一等8
	94.0 
	94.0 
	93.9 
	93.97 

	特级一等9
	94.0 
	94.0 
	93.9 
	93.97 

	特级一等10
	94.0 
	94.0 
	93.9 
	93.97 


表D.3 洞庭山碧螺春茶感官分级标准样品均匀性检验方差分析表（以特级一等为例）
	等级
	变差源
	SS
	自由度
	MS

	特级一等
	罐间（among）
	9.63E-3
	9
	1.07E-3

	
	罐内(within)
	8.00E-2
	20
	4.00E-3

	
	总和
	8.96E-2
	29
	


A.6  稳定性
对标准样品进行了长期稳定性检验。将样品存放于-18℃冷冻冰柜进行稳定性考察，检测间隔期分别为0、1、3、6、10、14、18个月。从每一等级标准样品中随机分层抽取2罐，由3名专家依据GB/T 23776进行稳定性检验。稳定性检验专家均具有一级评茶师资质。
以特级一等为例，长期稳定性检验将时间（x）与专家审评平均分（y）进行拟合，计算得到tb1为2.48，t-检验的双尾临界值（5，95%）为2.57，tb1小于临界值，因此，该样品在-18℃的储存条件下是稳定的，长期稳定性的不确定度ults=0.123。
表A.4 洞庭山碧螺春茶感官分级标准样品长期稳定性检验结果（以特级一等为例）
	时间/月
	取样
	感官总分
	单元均值
	总均值

	
	
	专家1
	专家2
	专家3
	
	

	0
	特级一等1
	93.8 
	94.1 
	93.8 
	93.91 
	93.97

	
	特级一等2
	94.0 
	94.1 
	94.0 
	94.03 
	

	1
	特级一等1
	93.7 
	93.8 
	93.8 
	93.76 
	93.76

	
	特级一等2
	93.6 
	93.9 
	93.8 
	93.77 
	

	3
	特级一等1
	93.6 
	93.7 
	93.6 
	93.64 
	93.65

	
	特级一等2
	93.5 
	93.8 
	93.7 
	93.66 
	

	6
	特级一等1
	93.5 
	93.7 
	93.6 
	93.61 
	93.59

	
	特级一等2
	93.4 
	93.7 
	93.6 
	93.57 
	

	10
	特级一等1
	93.5 
	93.6 
	93.6 
	93.57 
	93.57

	
	特级一等2
	93.4 
	93.7 
	93.6 
	93.57 
	

	14
	特级一等1
	93.4 
	93.6 
	93.6 
	93.54 
	93.57

	
	特级一等2
	93.6 
	93.6 
	93.6 
	93.61 
	

	18
	特级一等1
	93.4 
	93.6 
	93.6 
	93.53 
	93.55

	
	特级一等2
	93.4 
	93.7 
	93.6 
	93.57 
	


表A. 5 洞庭山碧螺春茶感官分级标准样品长期稳定性检测指标及引入的标准偏差（以特级一等为例）
	等级
	b1
	b0
	S2
	S
	S(b1)
	tb1
	ults

	特级一等
	-0.017
	93.785
	0.013
	0.112
	0.007
	2.482
	0.123


[image: ]图A.1 洞庭山碧螺春茶感官分级标准样品18个月长期稳定性监测结果
工作人员对洞庭山碧螺春茶感官分级标准样品进行了短期稳定性检验时，将样品置于0℃（冷库冷藏）、20℃和40℃恒温箱中（模拟不同气温运输条件）保存，分别在第0、1、3、5、7天进行稳定性监测，测定方法及不确定度计算方法与长期稳定性监测相同。
同时，分别将标准样品通过冷链方式运输到昆明、贵阳、杭州等具有国家认可资质的检验机构进行评审检验，检验分析表明标准样品的短期稳定性良好，符合标准样品要求。
A.7  定值
10名定值专家依据GB/T 23776对洞庭山碧螺春茶感官分级标准样品进行符合性定值。特性值（定性）见表6。
表A.6 洞庭山碧螺春茶感官分级标准样品特性值（定性）一览表（以特级一等为例）
	等级
	外形
	内质

	
	
	汤色
	香气
	滋味
	叶底

	特级
一等
	纤细、卷曲呈螺、满身披毫
	嫩绿
鲜亮
	嫩香
清鲜
	清鲜
甘醇
	幼嫩、多芽、嫩绿鲜活


10位定值专家同时对标准样品采用百分制进行评分，特性值（定量）见表7。经统计特级一等最终的平均分值为93.61分，定值的不确定度uchar=0.155。

表A.7 洞庭山碧螺春茶感官分级标准样品特性值（定值）一览表（以特级一等为例）
	等级
	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7
	8
	9
	10
	平均
	S
	uchar

	特级一等
	93.6
	93.7
	93.6
	93.6
	93.6
	93.7
	93.6
	93.4
	93.6
	93.7
	93.6
	0.09
	0.03


A.8  不确定度评估
标准样品不确定度来源于不均匀性、不稳定性（长期和短期）和定值引入。
表A.8 洞庭山碧螺春茶感官分级标准样品不确定度一览表（以特级一等为例）
	　等级
	Sbb
	ults
	usts
	uchar
	uCRM

	特级一等
	0.089
	0.123
	0.017
	0.029
	0.155 


表A.9 洞庭山碧螺春感官分级标准样品联合定值引入的标准偏差（以特级一等为例）
	标准样品名称
	主要技术指标
	有效期

	
	成分
	标准值
	不确定度
	形态
	

	洞庭山碧螺春茶感官分级标准样品（特级一等）
	茶叶
	93.61
	0.16
	固态
	18个月


A.9  文件要求
洞庭山碧螺春茶感官分级标准样品证书内容包括：标准样品的一般描述、预期用途、正确使用方法、存储条件、均匀性检验和稳定性检验描述、获得特性标准值的使用方法、特性值、溯源性、有效期、标准样品的生产者、定值专家组和主要研制人员名称。



附  录  B
(资料性)
稻米碱消值标准样照的研制
B.1  介绍
稻米淀粉糊化温度是一项重要的品质特性，对大米蒸煮品质和食用品质有一定影响。国外学者发现米粒在碱溶液中冷糊化所测量出的变化，与糊化温度密切相关，遂提出了碱消法，即用碱消值级别间接反映糊化温度的一种方法。我国测定稻米糊化温度的方法主要为碱消法，在1988年制定的农业行业标准《米质测定方法》（NY/T 83）已标明，该标准已在2017年修订为NY/T 83，在新版标准中，稻米糊化温度（碱消法）测定改为稻米碱消值测定。该标准对稻米的碱消值给出了详细的检验方法，并规定了不同等级的碱消值要求，但尚未制定稻米碱消值标准样照。
本案例目的是制作一套能够正确反映稻米碱消值的标准样照，作为我国稻米碱消值检验的补充依据，对提高品质检验水平、保证产品质量等方面具有重要意义。
B.2  采样
根据检测稻米（谷）样品的碱消值结果，挑选出级别稳定（连续2～3年的碱消值级别结果一致）的品种，3级、5级、7级分别选取对应稻米品种作为试验材料。
B.3  加工制备
B.3.1 评定专家组的确定
选择稻米碱消值检测经验丰富的专家组成标准样照评定专家组。
--- 专家组人数不少于6名，专家组成员须从事稻米碱消值检验工作8年以上；
--- 评定专家组需要经过统一培训并通过评定稳定性测验。
B.3.2 米粒的测定与遴选
根据 NY/T 83-2017《米质测定方法》中7.2的规定，从精米样品中随机取成熟饱满的完整精米放入5 cm×5 cm×2 cm方盒内，每个样品取6粒米粒，分别放入6个方盒中，加入10.0 mL 0.304 mol/L氢氧化钾溶液，用玻璃棒将盒内米粒排布均匀，加盖。将方盒移至(30±2)℃的恒温箱内保温23 h，平稳取出。
评定专家组逐个观察所有方盒中米粒胚乳的消解情况，按NY/T 83-2017中的碱消值分级标准（见表1）进行分级记录。每个米粒的碱消值结果是专家组评定的平均值。
经评定专家组成员讨论并一致确定，剔除异常值米粒，其余米粒（碱消即时状态）均用于图像采集。


表B.1 碱消值分级标准
	级别
	分解度
	清晰度

	1
	米粒无变化
	米心白色

	2
	米粒膨胀
	米心白色，有粉末状环

	3
	米粒膨胀，环不完全或狭窄
	米心白色，环棉絮状或云雾状

	4
	米粒膨大，环完整而宽
	米心棉白色，环云雾状

	5
	米粒开裂，环完整而宽
	米心棉白色，环清晰

	6
	米粒部分分散溶解，与环融合在一起
	米心云白色，环消失

	7
	米粒完全分散
	米心与环均消失


B.3.3 图像采集
选用数码显微镜获取图像技术。具体参数为：像素1.3MP；分辨率：1280×1024；帧速：最大30 fps。将装有米粒的方盒置于数码显微镜镜头正下方，在黑色背景下拍摄米粒。
B.3.4 标准样照的选定与制作
首先，将所有米粒照片进行初筛，剔除模糊不清、背景有杂点、亮度不够的。接着，组织评定专家组进行标准样照的挑选。对照NY/T 83-2017中的碱消值分级标准，从中选出最具代表性的3级、5级、7级照片各3张作为一套标准样照。
将上述选出的标准样照经图像处理软件编辑加工，将同一级别的3张合并，分别标记为3级-1、3级-2、3级-3、5级-1、5级-2、5级-3、7级-1、7级-2、7级-3。采用激光打印机（分辨率1200×1200 dpi）打印制成标准样照实物，并采用塑封膜进行塑封。
B.4  分装及储存
每一套碱消值标准样照包含3级、5级、7级即稻米碱消值标准样照-3级、稻米碱消值标准样照-5级和稻米碱消值标准样照-7级（规格：21 cm × 7 cm）各1张。
在专用黑色卡纸包装盒中置于避光保存。运输时避免阳光直射、雨水浸淋及防止折叠。
B.5  均匀性
从100套样照即3级、5级、7级各100张，每个级别按制作顺序分别选取第1、11、21、31、41、51、61、71、81、91张，共30张样照，用精密色差仪进行色差分析。色差仪的技术参数如下：照明受光系统为8/d，含镜面反射光；测量直径为8 mm；测量范围为L*: 1-100；标准偏差△E*ab*为0.08以内。色差仪的校准分为黑校准和白校准两部分，黑校准是对配套黑腔进行仪器自动校准，白校准是对白板进行仪器自动校准，黑白校准均通过才能进入样品测量模式。每张样照上选取4个点，并且每张样照的4个点基本在相同的位置，用色差仪对4个点进行色差分析。每级选取的10张样照共40个点的数据，分别进行均匀性计算，结果列于表2～表4。
表B.2   3级标准样照均匀性的方差分析表
	变差源
	SS
	自由度
	MS
	F值

	组间
	0.0064
	9
	0.000712
	0.73

	组内
	0.0293
	30
	0.000977
	-

	总和
	0.0357
	39
	-
	-


表B.3   5级标准样照均匀性的方差分析表
	变差源
	SS
	自由度
	MS
	F值

	组间
	0.0039
	9
	0.000428
	0.62

	组内
	0.0207
	30
	0.000691
	-

	总和
	0.0246
	39
	-
	-


表B.4   7级标准样照均匀性的方差分析表
	变差源
	SS
	自由度
	MS
	F值

	组间
	0.0031
	9
	0.000349
	0.73

	组内
	0.0143
	30
	0.000477
	-

	总和
	0.0174
	39
	-
	-


    结合F临界值表，F值均小于F0.05(9, 30)，说明各级标准样照色差的均匀性都符合要求。
B.6  稳定性
B.6.1 运输稳定性
验证稻米碱消值标准样照的运输稳定性，需检测样照的色差和人员评定级别，分析不同保存条件下是否发生变化，发生的变化是否影响结果鉴定。保存条件设计应充分考虑到标准样照在储存、运输和使用过程中可能遇到的各种情况，如光照、温度、湿度等不同条件，经过一段时间间隔，确定这些条件是否对标准样照产生影响。本项研究设计了标准样照在常温避光干燥、50℃恒温箱、低温培养箱、自然光照、湿度75%培养箱和强光（阳光暴晒）等6种条件下保存。每个条件下放置6张样照（2张3级、2张5级、2张7级），每隔2到3天测定一次，进行连续15天的色差测定和人员评定级别（重复评定3次，取平均值）。
根据所有样照色差的变化情况，不同的温度、湿度等条件对样照级别评定的影响不大。光照条件对标准样照的影响是不能完全忽略的。综合人员评定级别和色差分析结果，规定标准样照需保存在避光的条件下。
B.6.2 长期稳定性
随机取6张样照（2张3级、2张5级、2张7级），保存在避光的条件下，分别在第0、3、6、9、12、15、18和21个月进行稳定性试验。在上述规定时间点，利用色差仪对样照的色差进行测定，计算结果列于表5。同时，在规定时间点的样照进行人员评定级别。
表B.5 标准样照色差值△E的长期稳定性数据
	时间（月）
	3级
	5级
	7级

	
	样照1
	样照2
	样照3
	样照4
	样照5
	样照6

	0
	0.38
	0.37
	0.40
	0.39
	0.39
	0.37

	3
	0.39
	0.39
	0.41
	0.38
	0.38
	0.39

	6
	0.41
	0.41
	0.39
	0.41
	0.42
	0.41

	9
	0.42
	0.40
	0.41
	0.43
	0.44
	0.44

	12
	0.42
	0.43
	0.43
	0.41
	0.41
	0.40

	15
	0.43
	0.39
	0.42
	0.43
	0.43
	0.42

	18
	0.40
	0.40
	0.41
	0.40
	0.42
	0.41

	21
	0.41
	0.42
	0.42
	0.42
	0.41
	0.42

	
	0.41
	0.40
	0.41
	0.41
	0.41
	0.41

	
	10.5
	10.5
	10.5
	10.5
	10.5
	10.5

	b1
	0.0013
	0.0015
	0.0010
	0.0014
	0.0013
	0.0017

	b0
	0.3942
	0.3858
	0.4008
	0.3942
	0.3983
	0.3892

	S
	0.0149
	0.0167
	0.0109
	0.0161
	0.0185
	0.0182

	S(b1)
	0.0008
	0.0009
	0.0006
	0.0008
	0.0010
	0.0009

	ults
	0.0161
	0.0180
	0.0118
	0.0174
	0.0200
	0.0197

	t(0.95，n-2)*s(b1)
	0.0015
	0.0017
	0.0011
	0.0016
	0.0019
	0.0018

	结论
	稳定
	稳定
	稳定
	稳定
	稳定
	稳定


因为|b1| < t (0.95, n-2) s (b1)，故斜率并不显著，由表5得知，3级、5级、7级标准样照的色差值△E在检测时间内均未观测到明显的不稳定性。而且3级、5级、7级标准样照人员评定级别与真实级别全部一致。因此，各级标准样照在避光条件下保存21个月内呈稳定状态。
B.7  定值
采用多个实验室协作试验定值。选择获得国家或省级部门认可的、具备资质的10个实验室进行样品定值。随机抽取10套标准样照，每个定值实验室各送1套（9张样照，编号分别为JXZ-1、JXZ-2、JXZ-3、JXZ-4、JXZ-5、JXZ-6、JXZ-7、JXZ-8、JXZ-9）、结果报告表以及有关要求的信息。所有实验室的检测人员依据农业行业标准NY/T 83-2017《米质测定方法》7.2.4碱消值分级进行样照中米粒的碱消值级别定值，平行测定6次。
通过10家实验室对标准样照的定值结果可得，所有实验室6次重复结果均一致，标准样照JXZ-1、JXZ-2、JXZ-3、JXZ-4、JXZ-5、JXZ-6、JXZ-7、JXZ-8、JXZ-9的碱消值级别分别定为3级、3级、3级、5级、5级、5级、7级、7级、7级。
B.8  不确定度评估
因稻米碱消值为感官描述，定值时不考虑不确定度。
B.9  文件要求
证书中标明碱消值分级标准描述、预期用途及使用方法等。


附  录  C
(资料性)
小麦不完善粒定性标准样品
C.1  介绍
中国是世界上最大的小麦生产国和消费国，也是小麦的国际贸易大国。在国际粮食贸易中，粮食价格直接与粮食等级挂钩，不完善粒等指标的含量直接影响经济利益。因此，小麦不完善粒项目的检验工作是维护国家和企业利益不可缺少的一部分。目前，小麦不完善粒项目的检验均是感官检验，检验技术人员的经验、眼光等人为因素直接影响检验结果。由于没有精密的仪器的辅助，小麦破碎的程度、发霉的程度等等这些在不完善粒检验中遇到的实际情况，均会因为不同的检验人员而产生误差，有时这些误差会直接导致结果不同，严重影响工作质量，不完善粒项目的检验工作需要配套的标准样品；另外，在实验室质量管理方面，由于小麦不完善粒的检验主观误差较大，没有相配套的标准样品，无法很好地开展实验室质量控制活动，制定相配套的不完善粒标准样品是非常必要的。
标准样品是具有一种或多种性能特征，经过技术鉴定和标准化主管部门批准的实物标准。标准样品是科学地制定技术标准（文字）和有效地实施技术标准，控制和提高工农业产品质量，保证食品安全，保障人身健康和环境质量等的重要技术手段。标准样品是整个标准化工作的一个有机组成部分，它是那些需要用标准样品来定量或定性说明文字标准内容要求的物质体现，对标准的实施起着重要的保证作用。它一般被用于分析测试物质的质量评定与控制、校准分析仪器、评定确认分析方法、分析数据对比、产品质量评价、检验人员技能水平评定和进行技术仲裁等。由于其特有的均匀性、稳定性、直观性和准确性等优点，标准样品研究工作越来越得到各个相关领域专家的关注。
因此，标准样品无疑在小麦不完善粒项目检验工作中发挥着重要的作用，是不完善粒标准定义的具体解释，统一判定目光，减少感官检验的主观误差；另外，小麦不完善粒标准样品为该检验领域开展质量控制活动提供可靠科学的物质基础，有利于实验室质量控制，有利于提高实验室质量管理水平，降低实验室检验结果准确性所存在的风险。制作小麦不完善粒标准样品的工作是非常有意义的。
C.2  采样
C.2.1 虫蚀粒的收集
本标准样品研制单位中国农业科学院作物科学研究所承担国家小麦产品质量安全风险评估项目、国家粮食产品质量安全专项监测、国家及部分省市小麦新品种区域试验品质分析和评价、不同小麦品种质量抽检、中试鉴评与分析、高产优质小麦质量评价研究等多个项目，近年共收集小麦样品5000余份，涵盖我国小麦主产区14个省份的冬、春小麦品种300余个。在本项标准样品研制过程中，研制单位结合日常的小麦品质检验工作，在上述5000余份样品中开展小麦虫蚀粒的收集和拣选，再将其置于干燥器中室温下保存，准备用于标准样品的筛选。
C.2.2 病斑粒的收集
本标准样品研制单位中国农业科学院作物科学研究所承担国家小麦产品质量安全风险评估项目、国家粮食产品质量安全专项监测、国家及部分省市小麦新品种区域试验品质分析和评价、不同小麦品种质量抽检、中试鉴评与分析、高产优质小麦质量评价研究等多个项目，近年共收集小麦样品5000余份，涵盖我国小麦主产区14个省份的冬、春小麦品种300余个。在本项标准样品研制过程中，研制单位结合日常的小麦品质检验工作，在上述5000余份样品中开展小麦病斑粒的收集和拣选（主要是黑胚粒），再将其置于干燥器中室温下保存，准备用于标准样品的筛选。
同时，使用2012年在我国江苏淮安市、扬州市、徐州市、安徽省合肥市、宿州市、河南省南阳市、信阳市、漯河市、湖北省襄阳市、随州市等我国小麦赤霉病发病较重的省份田间收集的小麦赤霉病粒。田间收集时选择赤霉病发病田块，剪下不同发病程度的小麦病穗，自然晾干，实验室脱粒，这部分样品置于干燥器中室温下完好保存，准备用于标准样品的筛选。
C.2.3 破损粒的收集
本标准样品研制单位中国农业科学院作物科学研究所承担国家小麦产品质量安全风险评估项目、国家粮食产品质量安全专项监测、国家及部分省市小麦新品种区域试验品质分析和评价、不同小麦品种质量抽检、中试鉴评与分析、高产优质小麦质量评价研究等多个项目，近年共收集小麦样品5000余份，涵盖我国小麦主产区14个省份的冬、春小麦品种300余个。在本项标准样品研制过程中，研制单位结合日常的小麦品质检验工作，在上述5000余份样品中开展小麦破损粒的收集和拣选，再将其置于干燥器中室温下保存，准备用于标准样品的筛选。
C.2.4 生芽粒的收集
根据小麦发生生芽粒的原因，挑选完好小麦，在适合的温湿度下进行培养，按设定的时间段进行收集，最后汇总，按不同的生芽程度进行归类。
在制作生芽粒前，首先做好准备工作，包括选择小麦生芽的环境、培养器皿等，其次设有专门人员负责日常管理。
制作的具体方法：挑选大小适中的正常小麦，清理、除杂，在培养皿中铺放2-3层滤纸，注入清水，达到饱和为止，将种子均匀置于滤纸上，盖上盖子，置于人工气候箱中，20℃条件下培养，及时观察并按不同的生芽程度进行收集和晾干，准备用于标准样品的筛选（培养皿、滤纸等用具及水等均应消毒）。 
C.2.5 生霉粒的收集
根据小麦发生生霉粒的原因，挑选完好小麦，在适合的温湿度下进行培养，按设定的时间段进行收集，最后汇总，按不同的生霉程度进行归类。
在制作生霉粒前，首先做好准备工作，包括选择小麦生霉的环境、培养器皿等，其次设有专门人员负责日常管理。
制作的具体方法：挑选大小适中的正常小麦，经清理、除杂后，采用喷雾着水法，边加水边搅拌，使小麦水分达14%～15%，然后装入具盖广口瓶中，置入45℃人工气候箱中，定期观察直至发现粒面生霉，收集，晾干，准备用于标准样品的筛选。
C.3  加工制备
C.3.1 候选小麦不完善粒标准样品筛选
筛选过程具体包括：1）初筛：主要是针对制备得到的候选不完善粒样品进行初步筛选，选出符合该类型不完善粒特征的样品。2）细筛：细筛过程关注样品个体间判定特征的细微差别。
C.3.1.1 虫蚀粒的遴选
将收集的小麦虫蚀粒样品倒在白磁盘中进行初筛。初筛的过程主要根据小麦胚及胚乳是否被虫蛀蚀逐一挑选，将挑选的种子准备进行细筛。经细筛后，得到的虫蚀粒分为5种类型：
1) 为害状呈蛀孔，为害程度轻；
2) 为害状呈蛀孔，为害程度重；
3) 为害状呈隧道，为害程度轻；
4) 为害状呈隧道，为害程度重；
5) 胚部被虫蛀蚀。
C.3.1.2 病斑粒的遴选
将收集的小麦病斑粒样品倒在白磁盘中进行初筛。初筛的过程主要根据小麦粒面是否带有病斑，并伤及胚或胚乳进行挑选，并对黑胚粒和赤霉病粒分别做好标识，将分类的种子准备进行细筛。经细筛后，得到的病斑粒分为以下几种类型：
1) 黑胚粒
1　 黑尖粒：胚部及胚周围呈深褐色或黑色并伤及胚，分为害程度轻、重两种情况；
2　 黑斑粒：胚和胚乳表面呈深褐色或黑色斑块，斑块累积超过籽粒表面积二分之一以上，或超过腹沟二分之一以上，分为害程度轻、重两种情况。
2) 赤霉病粒
1　 籽粒皱缩，呆白；
2　 粒面呈紫色，或有明显的粉红色霉状物，间有黑色子囊壳，为害程度轻；
3　 粒面呈紫色，或有明显的粉红色霉状物，间有黑色子囊壳，为害程度中；
4　 粒面呈紫色，或有明显的粉红色霉状物，间有黑色子囊壳，为害程度重。
C.3.1.3破损粒的遴选
将收集的小麦破损粒样品倒在白磁盘中进行初筛。初筛的过程主要根据小麦籽粒破损程度是否伤及胚和胚乳。将挑选的种子准备进行细筛。经过初、细筛后，破损粒分为2种类型：
1) 破碎并伤及胚或胚乳的颗粒；
2) 压扁并伤及胚或胚乳的颗粒。
C.3.1.4 生芽粒的遴选
将制备的小麦生芽粒样品倒在白磁盘中进行初筛。初筛的过程主要根据小麦生芽程度进行归类，并逐一做好标识，将分类的种子准备进行细筛。经筛选后，得到的生芽粒分为3种类型：
1) 胚部种皮已破裂；
2) 芽或幼根突破种皮不超过本颗粒长度；
3) 种皮隆起且与胚分离。
C.3.1.5 生霉粒的遴选
将制作的小麦生霉粒样品倒在白磁盘中进行初筛。初筛的过程主要根据小麦生霉程度进行分类，并逐一做好标识，将分类的籽粒准备进行细筛。经筛选后，小麦生霉粒共分4种类型：
1) 轻度生霉：粒面零星生霉；
2) 中度生霉：粒面约1/2面积生霉；
3) 较重生霉: 粒面约3/4面积生霉；
4) 重度生霉：粒面几乎全部生霉。
C.3.2 小麦不完善粒标准样品制作
本项目采用高透环氧树脂包埋技术进行小麦不完善粒标准样品的制作。高分子树脂原料呈液体状，具有非常好的流动性，能够充分充斥样品表面，干固成膜后不能再溶于水；且树脂透明度极高，便于观察标准样品的细微结构。此外，树脂还具有阻燃、耐老化、无毒、抗氧化、耐热、绝缘等优良性能，所以将小麦不完善粒镶嵌在树脂中可以延长标准样品的有效期，同时降低了成本。
共制作小麦标准样品100套，每套包含虫蚀粒、病斑粒、破损粒、生芽粒、生霉粒5个种类，每一种类10颗籽粒塑封于一块树脂中。
制作流程如下：
1) 准备88×55×20 mm的模具，清理模具，避免有灰尘、杂质等。
2) 将环氧树脂和环氧树脂固化剂（比例3:1）倒入容器，顺时针搅拌均匀。低温情况下可先将树
脂加热，然后加入固化剂进行搅拌。搅拌时注意观察，保证彻底搅拌均匀。
3) 搅拌好后用真空机抽真空去除气泡，或者静止10 min～20 min待气泡自然消除，等待时间不
可过长，树脂和固化剂会极速升温导致硬化变形。
4) 将准备好的树脂和固化剂倒入模具底部，自然固化，或在烤箱中50℃～60℃条件下加速固化
，超过65℃会导致树脂硬化变形。
5) 将小麦不完善粒样品均匀放置于已固化的树脂上，然后倒入准备好的树脂和固化剂，等待固
化。
6) 第二层材料固化好后，逐层倒入准备好的树脂和固化剂，层数根据小麦籽粒情况不同进行确
定，抽真空除气泡或自然排气泡。最后一层树脂应凸出模具2-3 mm，等待12小时固化。
7) 打磨抛光：使用打磨机或者手工由小到大依次打磨（80-120-200-280-360-400……5000 mesh
）；钻石抛光膏抛光。
C.4  分装及储存
[bookmark: _Hlk36559884]分装：共研制小麦不完善粒标准样品100套，每套包含虫蚀粒、病斑粒、破损粒、生芽粒、生霉粒5个种类，每一种类10颗籽粒塑封于一块树脂中。
储存条件：常温下保存和运输，避免太阳直射和强光照射。
C.5  均匀性
本标准样品在研制过程中，所有籽粒均经过逐一筛选和确认，最终包埋入高透环氧树脂中。共制成标准样品100套，每套包含虫蚀粒、病斑粒、破损粒、生芽粒、生霉粒5个种类，每一种类10颗籽粒塑封于一块树脂中。
[bookmark: _Hlk28870032]随机选取20套制作完成的小麦不完善粒标准样品，观察每套标准样品5个种类中的10个籽粒是否均为相应的不完善粒，即是否符合GB 1351中的描述：
1) 虫蚀粒（injured kernel）：被虫蛀蚀，伤及胚或胚乳的颗粒。
2) 病斑粒（spotted kernel）：粒面带有病斑，伤及胚或胚乳的颗粒。
黑胚粒（black germ kernel）：籽粒胚部呈深褐色或黑色，伤及胚或胚乳的颗粒。
赤霉病粒（gibberella damaged kernel）：籽粒皱缩，呆白，有的粒面呈紫色，或有明显的粉红色霉状物，间有黑色子囊壳。
3) 破损粒(broken kernel)：压扁、破碎，伤及胚或胚乳的颗粒。
4) 生芽粒（sprouted kernel）：芽或幼根虽未突破种皮但胚部种皮已破裂或明显隆起且与胚分离的颗粒，或芽或幼根突破种皮不超过本颗粒长度的颗粒。
5) 生霉粒（moldy kernel）：粒面生霉的颗粒。
同理，分别观察这20套标准样品中的同一种类是否均为相应的不完善粒，是否符合GB 1351中的描述（同上）。
经观察确认，各籽粒的特征均符合标准中的描述，均匀性良好。
C.6  稳定性
C.6.1 短期稳定性检验
[bookmark: _Hlk27660325]为模拟运输条件，随机选取10套标准样品分别置于-20℃（冰箱冷冻层）、4℃（冰箱冷藏）、25℃、37℃和45℃（恒温箱）中保存，测试时间为1、3、7和14天。观察每套标准样品中每一种类的10个籽粒有几粒符合GB 1351中的描述：1）虫蚀粒（injured kernel）：被虫蛀蚀，伤及胚或胚乳的颗粒；2）病斑粒（spotted kernel）：粒面带有病斑，伤及胚或胚乳的颗粒。包含①黑胚粒（black germ kernel）：籽粒胚部呈深褐色或黑色，伤及胚或胚乳的颗粒。②赤霉病粒（gibberella damaged kernel）：籽粒皱缩，呆白，有的粒面呈紫色，或有明显的粉红色霉状物，间有黑色子囊壳；3）破损粒(broken kernel)：压扁、破碎，伤及胚或胚乳的颗粒；4）生芽粒（sprouted kernel）：芽或幼根虽未突破种皮但胚部种皮已破裂或明显隆起且与胚分离的颗粒，或芽或幼根突破种皮不超过本颗粒长度的颗粒；5）生霉粒（moldy kernel）：粒面生霉的颗粒。同时观察标准样品各种类的10个籽粒中有几粒的鉴定特征发生变化（各种类之间是否发生转化，如生芽粒遭虫蚀，出现虫蚀粒的鉴定特征；籽粒不完善程度是否减轻、加重或消失）、发生的变化是否影响结果鉴定等。10个籽粒中有几粒符合标准的描述、未发生不完善粒种类转化、籽粒不完善程度未发生减轻、加重或消失，则该保存条件下该类不完善粒的稳定性检验结果为几粒。详细检验结果见表1-20。
表C.1 小麦不完善粒标准样品-20℃放置1天的稳定性检验结果
	[bookmark: _Hlk25823321]样品号
	虫蚀粒
	病斑粒
	破损粒
	生芽粒
	生霉粒

	1
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	2
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	3
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	4
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	5
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	6
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	7
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	8
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	9
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	10
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒


表C.2 小麦不完善粒标准样品-20℃放置3天的稳定性检验结果
	样品号
	虫蚀粒
	病斑粒
	破损粒
	生芽粒
	生霉粒

	1
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	2
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	3
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	4
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	5
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	6
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	7
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	8
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	9
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	10
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒


表C.3 小麦不完善粒标准样品-20℃放置7天的稳定性检验结果
	样品号
	虫蚀粒
	病斑粒
	破损粒
	生芽粒
	生霉粒

	1
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	2
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	3
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	4
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	5
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	6
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	7
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	8
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	9
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	10
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒


表C.4 小麦不完善粒标准样品-20℃放置14天的稳定性检验结果
	样品号
	虫蚀粒
	病斑粒
	破损粒
	生芽粒
	生霉粒

	1
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	2
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	3
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	4
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	5
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	6
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	7
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	8
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	9
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	10
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒



表C.5 小麦不完善粒标准样品4℃放置1天的稳定性检验结果
	样品号
	虫蚀粒
	病斑粒
	破损粒
	生芽粒
	生霉粒

	1
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	2
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	3
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	4
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	5
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	6
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	7
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	8
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	9
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	10
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒


表C.6 小麦不完善粒标准样品4℃放置3天的稳定性检验结果
	样品号
	虫蚀粒
	病斑粒
	破损粒
	生芽粒
	生霉粒

	1
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	2
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	3
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	4
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	5
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	6
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	7
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	8
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	9
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	10
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒


表C.7 小麦不完善粒标准样品4℃放置7天的稳定性检验结果
	样品号
	虫蚀粒
	病斑粒
	破损粒
	生芽粒
	生霉粒

	1
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	2
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	3
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	4
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	5
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	6
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	7
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	8
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	9
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	10
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒


表C.8 小麦不完善粒标准样品4℃放置14天的稳定性检验结果
	样品号
	虫蚀粒
	病斑粒
	破损粒
	生芽粒
	生霉粒

	1
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	2
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	3
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	4
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	5
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	6
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	7
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	8
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	9
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	10
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒


表C.9 小麦不完善粒标准样品25℃放置1天的稳定性检验结果
	样品号
	虫蚀粒
	病斑粒
	破损粒
	生芽粒
	生霉粒

	1
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	2
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	3
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	4
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	5
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	6
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	7
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	8
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	9
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	10
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒


表C.10 小麦不完善粒标准样品25℃放置3天的稳定性检验结果
	样品号
	虫蚀粒
	病斑粒
	破损粒
	生芽粒
	生霉粒

	1
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	2
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	3
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	4
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	5
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	6
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	7
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	8
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	9
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	10
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒


表C.11 小麦不完善粒标准样品25℃放置7天的稳定性检验结果
	样品号
	虫蚀粒
	病斑粒
	破损粒
	生芽粒
	生霉粒

	1
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	2
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	3
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	4
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	5
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	6
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	7
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	8
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	9
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	10
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒


表C.12 小麦不完善粒标准样品25℃放置14天的稳定性检验结果
	样品号
	虫蚀粒
	病斑粒
	破损粒
	生芽粒
	生霉粒

	1
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	2
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	3
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	4
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	5
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	6
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	7
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	8
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	9
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	10
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒


表C.13 小麦不完善粒标准样品37℃放置1天的稳定性检验结果
	样品号
	虫蚀粒
	病斑粒
	破损粒
	生芽粒
	生霉粒

	1
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	2
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	3
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	4
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	5
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	6
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	7
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	8
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	9
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	10
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒




表C.14 小麦不完善粒标准样品37℃放置3天的稳定性检验结果
	样品号
	虫蚀粒
	病斑粒
	破损粒
	生芽粒
	生霉粒

	1
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	2
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	3
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	4
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	5
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	6
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	7
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	8
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	9
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	10
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒


表C.15 小麦不完善粒标准样品37℃放置7天的稳定性检验结果
	样品号
	虫蚀粒
	病斑粒
	破损粒
	生芽粒
	生霉粒

	1
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	2
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	3
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	4
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	5
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	6
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	7
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	8
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	9
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	10
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒


表C.16 小麦不完善粒标准样品37℃放置14天的稳定性检验结果
	样品号
	虫蚀粒
	病斑粒
	破损粒
	生芽粒
	生霉粒

	1
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	2
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	3
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	4
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	5
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	6
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	7
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	8
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	9
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	10
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒


表C.17 小麦不完善粒标准样品45℃放置1天的稳定性检验结果
	样品号
	虫蚀粒
	病斑粒
	破损粒
	生芽粒
	生霉粒

	1
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	2
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	3
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	4
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	5
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	6
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	7
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	8
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	9
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	10
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒


表C.18 小麦不完善粒标准样品45℃放置3天的稳定性检验结果
	样品号
	虫蚀粒
	病斑粒
	破损粒
	生芽粒
	生霉粒

	1
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	2
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	3
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	4
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	5
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	6
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	7
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	8
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	9
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	10
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒


表C.19 小麦不完善粒标准样品45℃放置7天的稳定性检验结果
	样品号
	虫蚀粒
	病斑粒
	破损粒
	生芽粒
	生霉粒

	1
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	2
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	3
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	4
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	5
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	6
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	7
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	8
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	9
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	10
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒


表C.20 小麦不完善粒标准样品45℃放置14天的稳定性检验结果
	样品号
	虫蚀粒
	病斑粒
	破损粒
	生芽粒
	生霉粒

	1
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	2
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	3
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	4
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	5
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	6
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	7
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	8
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	9
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	10
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒



[bookmark: _Hlk39156241]种子的生物学外部形态特征不会随着时间的推移发生很大变化，而且是被镶嵌在树脂中，标准样品整体为实心的固体，内部无液体或气体空间，避免了氧化、发霉、虫蚀、变质及外部机械力量损伤而导致的形态变化，所以保存条件的变化对标准样品外部形态没有影响，标准样品的鉴定特征在很长时间内都是稳定的。同时，本项目使用的高透环氧树脂耐受的温度范围为-50℃～180℃，满足标准样品运输和保存的温度范围。检验结果发现不同保存条件下，小麦不完善粒标准样品各种类的10个籽粒均符合标准中的描述，各种类之间未发生转化，各种类的鉴定特征未发生变化，不完善程度也未发生变化，即标准样品各种类的种类和数量未发生变化；极端条件-20℃下树脂未发生碎裂，45℃条件下树脂也未发生软化，树脂内各不完善粒的鉴定特征均未发生变化，不影响结果鉴定。同样，在4℃、25℃、37℃条件下放置时，树脂及树脂内的不完善粒也均未发生变化。
C.6.2 长期稳定性
[bookmark: _Hlk39840923]随机选取10套小麦不完善粒标准样品置于常温且避免太阳直射的条件下保存，测试时间为1、2、4、6、12、18个月，观察每套标准样品中每一种类中的10个籽粒有几粒符合GB 1351中的描述：1）虫蚀粒（injured kernel）：被虫蛀蚀，伤及胚或胚乳的颗粒；2）病斑粒（spotted kernel）：粒面带有病斑，伤及胚或胚乳的颗粒。包含①黑胚粒（black germ kernel）：籽粒胚部呈深褐色或黑色，伤及胚或胚乳的颗粒。②赤霉病粒（gibberella damaged kernel）：籽粒皱缩，呆白，有的粒面呈紫色，或有明显的粉红色霉状物，间有黑色子囊壳；3）破损粒(broken kernel)：压扁、破碎，伤及胚或胚乳的颗粒；4）生芽粒（sprouted kernel）：芽或幼根虽未突破种皮但胚部种皮已破裂或明显隆起且与胚分离的颗粒，或芽或幼根突破种皮不超过本颗粒长度的颗粒；5）生霉粒（moldy kernel）：粒面生霉的颗粒。同时观察标准样品各种类的10个籽粒中有几粒的鉴定特征发生变化（各种类之间是否发生转化，如生芽粒遭虫蚀，出现虫蚀粒的鉴定特征；籽粒不完善程度是否减轻、加重或消失）、发生的变化是否影响结果鉴定等。10个籽粒中有几粒符合标准的描述、未发生不完善粒种类转化、籽粒不完善程度未发生减轻、加重或消失，则该保存条件下该类不完善粒的稳定性检验结果为几粒。详细检验结果见表21-26。
表C.21 小麦不完善粒标准样品在常温下放置1个月的稳定性检验结果
	样品号
	虫蚀粒
	病斑粒
	破损粒
	生芽粒
	生霉粒

	1
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	2
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	3
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	4
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	5
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	6
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	7
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	8
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	9
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	10
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒


表C.22 小麦不完善粒标准样品在常温下放置2个月的稳定性检验结果
	样品号
	虫蚀粒
	病斑粒
	破损粒
	生芽粒
	生霉粒

	1
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	2
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	3
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	4
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	5
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	6
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	7
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	8
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	9
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	10
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒



表C.23 小麦不完善粒标准样品在常温下放置4个月的稳定性检验结果
	样品号
	虫蚀粒
	病斑粒
	破损粒
	生芽粒
	生霉粒

	1
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	2
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	3
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	4
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	5
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	6
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	7
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	8
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	9
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	10
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒


表C.24 小麦不完善粒标准样品在常温下放置6个月的稳定性检验结果
	样品号
	虫蚀粒
	病斑粒
	破损粒
	生芽粒
	生霉粒

	1
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	2
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	3
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	4
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	5
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	6
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	7
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	8
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	9
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	10
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒


表25 小麦不完善粒标准样品在常温下放置12个月的稳定性检验结果
	样品号
	虫蚀粒
	病斑粒
	破损粒
	生芽粒
	生霉粒

	1
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	2
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	3
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	4
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	5
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	6
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	7
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	8
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	9
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	10
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒


表C.26 小麦不完善粒标准样品在常温下放置18个月的稳定性检验结果
	样品号
	虫蚀粒
	病斑粒
	破损粒
	生芽粒
	生霉粒

	1
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	2
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	3
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	4
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	5
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	6
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	7
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	8
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	9
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒

	10
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒
	10粒


[bookmark: _Hlk36642623][bookmark: _Hlk28876919]种子的生物学外部形态特征不会随着时间的推移发生很大变化，而且是被镶嵌在树脂中，标准样品整体为实心的固体，内部无液体或气体空间，避免了氧化、发霉、变质、虫蚀及外部机械力量损伤而导致的形态变化，所以保存条件的变化对标准样品外部形态没有影响，标准样品的鉴定特征在很长时间内都是稳定的。同时，本项目使用的高透环氧树脂耐受的温度范围为-50℃～180℃，满足标准样品运输和保存的温度范围。检验结果发现常温且避免太阳直射的条件下保存18个月后，小麦不完善粒标准样品各种类之间未发生转化，各种类的鉴定特征未发生变化，不完善程度也未发生变化。
辽宁省出入境检验检疫局和广东省出入境检验检疫局研制的大豆不完善粒标准样品（GSB 11-3405-2017）与本项目使用相同的研制方法，即采用有机树脂包埋技术将不完善粒塑封于树脂中，保存条件相同（常温，避免阳光直射），因此，参照大豆不完善粒的稳定期（10年），将本项目制作的小麦不完善粒标准样品的稳定期暂定为2年，后期研制单位将持续跟踪该标准样品的稳定性。
C.7  定值
C.7.1 定值单位
小麦不完善粒标准样品联合定值由以下8家单位共同完成：
1. 农业农村部谷物品质监督检验测试中心
2. 农业农村部谷物及制品质量监督检验测试中心（哈尔滨）
3. 农业农村部稻米及制品质量监督检验测试中心
4. 中国农业科学院油料作物研究所测试中心
5. 大连华正检验有限公司
6. 腾德商品检测（上海）有限公司
7. 国家粮油标准研究验证测试中心
8. 上海出入境检验检疫局
C.7.2 定值方法
[bookmark: _Hlk21768306][bookmark: _Hlk28876499]向各定值单位分别提供标准样品3套。各单位根据GB 1351，对小麦不完善粒5个种类的鉴定特征分别进行确认。
小麦不完善粒5个种类的鉴定特征：
1) 虫蚀粒（injured kernel）：被虫蛀蚀，伤及胚或胚乳的颗粒。
2) 病斑粒（spotted kernel）：粒面带有病斑，伤及胚或胚乳的颗粒。
黑胚粒（black germ kernel）：籽粒胚部呈深褐色或黑色，伤及胚或胚乳的颗粒。
赤霉病粒（gibberella damaged kernel）：籽粒皱缩，呆白，有的粒面呈紫色，或有明显的粉红色霉状物，间有黑色子囊壳。
3) 破损粒(broken kernel)：压扁、破碎，伤及胚或胚乳的颗粒。
4) 生芽粒（sprouted kernel）：芽或幼根虽未突破种皮但胚部种皮已破裂或明显隆起且与胚分离的颗粒，或芽或幼根突破种皮不超过本颗粒长度的颗粒。
5) 生霉粒（moldy kernel）：粒面生霉的颗粒。
C.8  小麦不完善粒标准样品使用方法
本标准样品塑封于树脂中，无需取出。使用时手持标准样品，注意标准样品表面不可沾有水汽、灰尘或指纹等，面朝光源方向，将标准样品置于和视线同等高度，在自然光源或白炽光源照射下进行肉眼观察，配合GB 1351《小麦》使用。




附  录  D
(资料性)
乳粉中DHA成分实物标样(QCM)的研制
D.1  介绍
经国家标准物质研究中心和国外标准物质研究机构的网站查询，目前国内外均无乳粉中DHA成分分析标准物质。我国的GB 10765-2021（0-6月龄婴儿配方食品）中规定DHA添加量为3.6-9.6mg/100kJ，按2100kJ/100g换算，即75.6-201.6mg/100g；在GB 10766-2021（6-12月龄较大婴儿配方食品）中规定DHA添加量为3.6-9.6mg/100kJ；在 -2021（12-36月龄幼儿配方食品）中规定DHA添加量为3.6-9.6mg/100kJ。因此，本项目计划针对“乳粉中DHA”检测需求，研究基体标准物质，基体的选择能够满足实验室样品代表性要求，目标物的含量与日常检测水平相当，对产品日常检测起到质量控制，且可用于实验室日常质量控制的评价。
本标准物质主要用于乳粉中DHA成分的检测，包括食品领域相关成分分析检测，乳制品生产部门和检测实验室质量控制、分析方法验证/确认评价等。
D.2  采样
本研究目标为研制日常质量控制中DHA成分分析标准物质，因此选用与日常检测水平相当的乳粉做为标准物质候选物。
D.3  加工制备
满足成分量值要求的乳粉中DHA成分分析标准物质原料，君乐宝自主乳粉经过混匀、分装、辐照、低温冷冻等技术工艺，获得该基体标准物质候选物，保证了最后制得样品的均匀性和真实性。选择符合样品遴选要求的候选物，将其倒入三维混匀机内中，将转速调在中档，在避光的环境条件下，充分混匀4 h。
以下问题需要考虑：
——目标成份量范围的确定；
——乳粉的混匀；
以上问题如下处理：
——选用与日常检测水平相当的乳粉做为标准物质候选物；
——在三维混匀机内，中速避光充分混匀4h。
D.4  分装及储存
将混匀后乳粉分装成小包装，用真空包装机抽真空保存，可以分装800个单元；针对分装好的标准物质候选物，利用放射性同位素Co60的γ射线杀灭样品中的病原微生物和其他腐败微生物，从而达到保藏或保鲜的目的。
D.4.1 问题
以下问题需要考虑：
——细菌对乳粉标准物质原料的破坏；
——辐照灭菌的计量、时间；
——储存方式。
D.4.2 方法
以上问题如下处理：
——采用辐照灭菌法进行乳粉样品的灭菌处理；
——确定辐照剂量为5.5 kGy，辐照时间为4 h；
——辐照后-20℃低温避光保存。
D.5  均匀性
通过三维混匀机实现均匀性（见D.3）。
本项目采用基于GB 5009.168-2016 《食品安全国家标准 食品中脂肪酸的测定》第二法并优化气相色谱-乙酰氯-甲醇法建立的定值方法进行测定，对测量的数据进行方差分析，通过组间方差和组内方差的比较来判断不同单元中乳粉中DHA含量的测量值之间有无系统性差异。
乳粉中DHA成分分析标准物质的均匀性试验检测结果如下表：
表D.1 乳粉中DHA成分分析标准物质均匀性检验结果（单位：g/100g）
	编号
	1
	2
	3
	平均值

	1
	0.07095
	0.06894
	0.06714
	0.06901

	2
	0.06809
	0.06892
	0.06712
	0.06804

	3
	0.06898
	0.06905
	0.06802
	0.06868

	4
	0.06998
	0.06713
	0.06806
	0.06839

	5
	0.07193
	0.06713
	0.06994
	0.06966

	6
	0.06614
	0.07001
	0.06994
	0.06870

	7
	0.06992
	0.06988
	0.06998
	0.06993

	8
	0.06895
	0.06901
	0.06706
	0.06834

	9
	0.07094
	0.06998
	0.06809
	0.06967

	10
	0.06903
	0.07371
	0.06905
	0.07060

	11
	0.06310
	0.06317
	0.06605
	0.06411

	12
	0.07001
	0.07279
	0.06868
	0.07049

	13
	0.07001
	0.06895
	0.06901
	0.06932

	14
	0.06994
	0.06423
	0.07190
	0.06869

	15
	0.07193
	0.06712
	0.06988
	0.06964

	16
	0.07097
	0.06980
	0.06317
	0.06798

	17
	0.06892
	0.07193
	0.06419
	0.06835

	18
	0.07193
	0.06419
	0.06513
	0.06708

	19
	0.06509
	0.06519
	0.06704
	0.06577

	20
	0.07092
	0.06802
	0.06710
	0.06868

	21
	0.06710
	0.06905
	0.06713
	0.06776

	22
	0.06610
	0.06705
	0.06701
	0.06672

	23
	0.06902
	0.06895
	0.06901
	0.06899

	24
	0.06515
	0.06423
	0.06614
	0.06517

	25
	0.06809
	0.06996
	0.06802
	0.06869


经F检验、Ubb（瓶间与瓶内均匀性检验结果的相对标准偏差），表明组内与组间无明显差异，样品是均匀的。
D.6  稳定性
D.6.1 长期稳定性
标准物质的稳定性考察按先密后疏的原则进行检测，检测方法与定值方法相同，结果如表2所示, 在-20℃，真空密封包装的储存条件下，该标准物质在6月内是稳定的，将继续监测稳定性以延长稳定期。
表D.2 乳粉中DHA分析标准物质长期稳定性检验结果（单位：g/100g）
	具体时间
	2019年11月
	2019年12月
	2020年1月
	2020年2月
	2020年5月

	时间（月）
	0
	1
	2
	4
	6

	#1
	0.07360
	0.07095
	0.06809
	0.06447
	0.06826

	
	0.07304
	0.06894
	0.06534
	0.06526
	0.06890

	
	0.07532
	0.06714
	0.06943
	0.06590
	0.06809

	#2
	0.06839
	0.06809
	0.07081
	0.06845
	0.06773

	
	0.06966
	0.06892
	0.07460
	0.06520
	0.06813

	
	0.06895
	0.06712
	0.07007
	0.06747
	0.06906

	平均值
	0.07149
	0.06853
	0.06972
	0.06612
	0.06836

	标准偏差s
	0.0029
	0.0014
	0.0031
	0.0015
	0.0005

	β1
	-0.0005

	β0
	0.0699

	s2
	0.0000038

	s(β1)
	0.00042

	t0.95，3 ·s(β1)
	0.00134

	结论
	|β1|< t0.95,3·s(β1)，稳定


D.6.2 短期稳定性
模拟运输条件下对样品进行稳定性监测，测定方法与定值方法相同，结果如表3所示，4℃（冰箱）和50℃（恒温干燥箱）条件下乳粉中DHA量值可保持7天无明显变化。
表D.3 乳粉中DHA成分分析标准物质短期稳定性检验结果（单位：g/100g）
	时间（天）
	检验结果（4℃）
	检验结果（50℃）

	0
	0.06858
	0.06858

	1
	0.07150
	0.07240

	3
	0.07032
	0.07453

	5
	0.07087
	0.07263

	7
	0.07012
	0.07344

	β1
	0.0001
	0.0005

	β0
	0.070
	0.071

	s2
	0.0000018
	0.0000037

	s(β1)
	0.00024
	0.00034

	t0.95，3 ·s(β1)
	0.000749859
	0.001065858

	结论
	|β1|< t0.95,3·s(β1)，稳定
	|β1|< t0.95,3·s(β1)，稳定


D.7  定值
本项目采用基于GB 5009.168-2016 《食品安全国家标准 食品中脂肪酸的测定》第二法并优化气相色谱-乙酰氯-甲醇法建立的定值方法并组织多家实验室进行联合定值。
乳粉中DHA成分分析标准物质定值结果见表4。
表D.4 乳粉中DHA成分分析标准物质定值结果（单位：g/100g）
	对象
	Lab 1
	Lab 2
	Lab 3
	Lab 4
	Lab 5
	Lab 6

	结果1
	0.06826
	0.06972
	0.06900
	0.07167
	0.06783
	0.06637

	结果2
	0.06890
	0.06972
	0.06820
	0.07238
	0.06856
	0.06787

	结果3
	0.06809
	0.07140
	0.06850
	0.07220
	0.06980
	0.06689

	结果4
	0.06773
	0.07056
	0.06800
	0.07323
	0.06994
	0.06756

	结果5
	0.06813
	0.07224
	0.06810
	0.07254
	0.06906
	0.06615

	结果6
	0.06906
	0.06972
	0.06790
	0.07281
	0.06922
	0.06725

	结果7
	0.07163
	0.07224
	0.06780
	0.07126
	0.06836
	0.06678

	结果8
	0.06961
	0.06888
	0.06780
	0.07113
	0.06466
	0.06649

	结果9
	0.07065
	0.07140
	0.06770
	0.07302
	0.06867
	0.06620

	平均值
	0.06912
	0.07065
	0.06811
	0.07225
	0.06846
	0.06684

	标准偏差
	0.0013
	0.0016
	0.0006
	0.0012
	0.0004
	0.0008

	平均值
	0.06924


首先，对所有数据进行正态D检验法（达戈斯提诺法），检验结果D值为0.2825大于临界值0.2757小于临界值0.2852；因此，数据符合正态分布；其次，再根据《GB/T 4883-2008 数据的统计处理和解释-正态样本离群值的判断和处理》采用狄克逊准则对各实验室定值数据进行统计检验，将DHA定值结果按照由小到大的顺序排序：X（1）=0.06466，X（2）=0.06615，X（3）=0.06620，X（4）=0.06637，……X（n-2）=0.07281，X（n-1）=0.07302，X（n）=0.07323；n=54，由狄克逊检验表查ƒ（0.05,54）=0.32。
又因为


r1和rn＜ƒ（0.05，54）=0.32，故全部数据均应保留。同时，6家实验室均采用的气相色谱-乙酰氯-甲醇法作为定值方法，采用科克伦法检验平均值间是否等精度，先计算各组数据各个数据的方差，再计算其中的最大方差与各组方差和之比。
根据科克伦检验准则，计算统计量6组方差和为0.0000068，其中最大方差与各组方差和之比：
C=s2max/0.0000068=0.00162/0.0000068=0.3765
查表得C（0.05，6，9）=0.3817，则C＜C（0.05，6，9），判断无可疑数据。
综上，本标准物质乳粉中DHA定值结果为：0.06924 g/100g，多家联合定值的相对标准偏差为
2.795%。
D.8  不确定度评估
[bookmark: _Toc26865595]乳粉中DHA成分分析标准物质的不确定度来源由三个部分组成，分别是：一、标准物质定值引入的不确定度；二、标准物质不均匀性引入的不确定度；三、标准物质不稳定性引入的不确定度，具体不确定度各分量分析如下：
[bookmark: _Toc26148][bookmark: _Toc12146][bookmark: _Toc3661][bookmark: _Toc9712][bookmark: _Toc46242083][bookmark: _Toc21368][bookmark: _Toc1919][bookmark: _Toc22778]D.8.1 标准物质定值引入的不确定度
标准物质定值由多家实验室联合定值引入的A类不确定度和采用的有证标准物质、称量等过程引入的B类不确定度两部分组成。
D.8.1.1 多家联合定值引入的不确定度uA
联合定值单位采用了气相色谱-乙酰氯-甲醇法测量，经柯克伦检验和迪克逊检验数据无异常值，最终定值结果为6家实验室的合作定值结果，将这各组实验室的平均值作为一组新的数据，则：


D.8.1.2 系统引入的不确定度
根据结果的计算过程，在定值过程中，B类不确定度主要由以下几个部分引入：样品称量、配制标准溶液、试样稀释体积、标准曲线引入的不确定度。
样品称量引入的不确定度
称量质量m=500 mg的不确定度来自两个方面：
一是天平的最大允差产生的不确定度，由天平检定证书得最大允差为0.5 mg，假设为矩形分布，则：mg；
二是天平的变动性产生的不确定度，由天平检定证书得其变动性为1mg，假设正态分布，则：1/=0.58mg；此两项合成得出称量的标准不确定度为：


配制标准溶液引入的不确定度
（1）DHA标准物质引入的不确定度：
DHA由Sigma-aldrich提供，标准证书给出DHA的相对扩展不确定度，扩展因子，则DHA标准物质纯度的不确定度为：

DHA溶液标准物质的相对不确定度：

（2）稀释过程引入的不确定度：
使用1 mL移液器两次和10 mL容量瓶一次，因为体积引入的不确定度主要包括量器本身、温度以及使用重复性引入的不确定度：
1 mL移液器移取2次1 mL溶液引入的不确定度：
（a）移液器误差产生的不确定度：所用移液器的检定结果显示，最大容量允许误差为0.009 mL，体积误差产生的不确定度假设为三角形分布，则转化成标准偏差：
0.009 mL/=0.0037 mL。
（b）移液器至刻度的随机变化产生的不确定度：通过反复充满移液器进行称量，反复充满10次得出的标准偏差为0.007 mL。
（c）溶剂体积随温度变化产生的不确定度：实验温度控制在20℃±2 ℃，水膨胀系数，产生的体积变化，温度变化按照均匀分布转化为标准偏差。


10 mL容量瓶定容引入的不确定度：
（a）容量瓶误差产生的不确定度：所用容量瓶的检定结果显示，最大容量允许误差为0.02 mL，体积误差产生的不确定度假设为三角形分布，则转化成标准偏差：0.02 mL/=0.00817mL。
（b）容量瓶至刻度的随机变化产生的不确定度：通过反复充满容量瓶进行称量，反复充满10次得出的标准偏差为0.003mL。
（c）溶剂体积随温度变化产生的不确定度：实验温度控制在20±2 ℃，水膨胀系数，产生的体积变化，温度变化按照均匀分布转化为标准偏差。



试样稀释体积引入的不确定度
试样稀释体积5 mL吸量管不确定度来自三个方面：
（a）校准不确定度：根据吸量管（5mL）检定证书，最大允差0.05 mL，假定为三角分布，则相对不确定度为：

（b）定容时由体积重复性产生的相对不确定度：通过多次移液定容

（c）温度变化引入的不确定度：可能的温度变化在±5℃范围内并近似矩形分布，水的膨胀系数为2.1×10-4℃-1，则标准不确定为：


标准曲线拟合所带来的不确定度来源
采用5个浓度水平的DHA标准溶液，用带有FID检测器的气相仪器测量两次，得到相应的峰面积Y，用最小二乘法进行拟合，得到直线方程和相关系数。直线方程：Y=a+bC。
式中：a为直线截距；
b为直线斜率。
用最小乘法进行拟合，DHA标准溶液质量浓度-峰面积结果见下表5：
表D.5 DHA标准溶液质量浓度-峰面积结果
	标液浓度C（μg/mL）
	峰面积Y1
	峰面积Y2

	0.02
	5814
	5834

	0.04
	11650
	11660

	0.06
	17666
	17666

	0.08
	23120
	23130

	0.10
	30253
	30256

	；r2=0.9982


则

回归曲线的剩余标准差（残差的标准差）得：

对样品测定液进行了2次测量，由直线方程求的的平均质量浓度：

则由标准曲线拟合带来的不确定度：

标准曲线带来的相对不确定度：

D.8.1.3 合成B类不确定度
乳粉中DHA的不确定度：

[bookmark: _Toc50997483]D.8.1.4 定值引入的不确定度
乳粉中DHA：

[bookmark: _Toc50997484]D.8.2 不均匀性引入的不确定度
乳粉中DHA：


均匀引入的相对不确定为

[bookmark: _Toc50997485]D.8.3 不稳定性引入的不确定度
在稳定性监测期间内，稳定性变化很小，证明该标准物质是稳定的，由标准物质的不稳定性引入的不确定度主要包括长期稳定性和短期稳定性引入的不确定度，其中，长期稳定性是指在规定储存条件下标准物质特性的稳定性，本实验在0、1、2、3、6个月积累了乳粉中DHA含量的测量数据见表6。
表D.6 乳粉中DHA成分分析标准物质稳定性检验结果（单位：g/100g）
	
	长期稳定性实验
	短期稳定性实验

	
	时间（月）
	检测结果
	时间（天）
	检测结果
（4℃）
	检测结果
（50℃）

	项目
	2019年11月
	0.07149 
	5月6日
	0.06858 
	0.06858 

	
	2019年12月
	0.06853 
	5月7日
	0.07150 
	0.07240 

	
	2020年1月
	0.06972 
	5月9日
	0.07032 
	0.07453 

	
	2020年2月
	0.06612 
	5月11日
	0.07087 
	0.07263 

	
	2020年5月
	0.06836 
	5月13日
	0.07012 
	0.07344 

	

	0.06885
	

	0.07028 
	0.07232 

	X
	2.4000
	X
	3.2000 
	3.2000 

	β1
	-0.0005
	β1
	0.0001
	0.0005

	β0
	0.0699
	β0
	0.070
	0.071

	S2
	0.0000038
	S2
	0.000022
	0.000041

	S（β1）
	0.00042
	S（β1）
	0.00022 
	0.00036 

	St
	0.0025
	St
	0.0015 
	0.0025 

	ults
	0.0025
	ults
	0.0015 
	0.0025 


根据导则35，稳定性统计检验公式如下所示：
斜率可用下式计算：

截距可用下式计算：

直线上每点的标准偏差可用下式计算：

与斜率相关的不确定度可用下式计算：

稳定性引入的不确定度为：，乳粉中DHA成分分析标准物质长期性稳定性实验引入的相对不确定度为：，短期稳定性引入的相对不确定度为：
4℃：
50℃：
D.8.4 标准物质的合成不确定度
乳粉中DHA成分分析标准物质定值结果的不确定度由定值、标准物质的不均匀性及不稳定性引入的不确定度三部分组成。标准物质的总体不确定度计算公式如下：


时的相对扩展不确定度为：
绝对不确定度为：

综上所示，本研究标准物质量值及其不确定度如表7所示。目前已开展了6个月的稳定性监测，结果显示量值稳定，将继续监测稳定性以延长有效期。
表D.7 标准物质特性量值及其不确定度
	名称
	质量浓度/g/100g
	扩展不确定度/ g/100g (k=2)

	乳粉中DHA成分分析标准物质
	0.0692
	0.0091


D.9  文件要求
本标准物质主要用于乳粉中DHA成分的检测，包括食品领域相关成分分析检测，乳制品生产部门和检测实验室质量控制、分析方法验证/确认评价等。
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