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本文件按照GB/T 1.1-2020《标准化工作导则 第1部分：标准化文件的结构和起草规则》的规则起草。
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。
本标准由湖北省市场监督管理局提出并归口。
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食品快速检测产品评价用盲样制备技术规范
1　 [bookmark: _Toc75948418][bookmark: _Toc65585064][bookmark: BookMark8]范围
本标准规定了食品快速检测产品评价用盲样的制备、均匀性和稳定性评价、样品信息、运输和贮存等过程应遵循的技术要求。
本标准适用于食品快速检测产品评价用盲样的制备。
2　 [bookmark: _Toc65585065][bookmark: _Toc75948419]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。
CNAS-GL003 能力验证样品均匀性和稳定性评价指南
CNAS-GL005 实验室内部研制质量控制样品的指南
DB42/T XXXX-XXXX《食品快速检测产品评价技术规范》
3　 [bookmark: _Toc116984225][bookmark: _Toc65585066][bookmark: _Toc75948420]术语和定义
下列术语和定义适用于本文件。
[bookmark: _Toc75948421]
食品快速检测产品
对一种食品快速检测方法的主要或关键组成进行了商品化包装，用以确定食品中目标分析物的存在或含量的产品，包括试剂、试纸条、试剂盒和专用快检设备的等。
[bookmark: _Toc75948422]
盲样
为了评价食品快速检测产品的准确性，所使用已知详细信息，但检测员不知道其来源、浓度水平等信息的足够均匀和稳定的样品。
[bookmark: _Toc75948423]
基质
是指样品中除目标分析物以外的一切组成。
[bookmark: _Toc75948424]
特性值
赋予盲样样品中目标分析物的值。
[bookmark: _Toc75948425]
均匀性
样品在包装单元间、单元内的一种或几种特性具有同组分或相同结构的状态。
[bookmark: _Toc75948426]
稳定性
在规定贮存条件下样品的一种或几种特性在一定时间、地点跨度范围发生改变的状态。
4　 [bookmark: _Toc65585067][bookmark: _Toc75948427][bookmark: _Toc116984226]盲样的制备
盲样的制备人员应有丰富的样品知识并熟悉相关过程。典型盲样制备的关键步骤汇列如图1。
[bookmark: _GoBack][image: ]
图1 制备盲样的关键步骤
[bookmark: _Toc75948428]基质选择
盲样制备时应重点考虑典型样品基质或相似基质，结合相关食品类别和测定目标物存在形式，按照食品宏观组分进行区分，综合考虑蛋白、脂肪、水分、糖分、高聚物或者多聚体物质、色泽、酸碱性等影响检测的组分进行区分选择，必要时应按照食品生产工艺制备样品。
[bookmark: _Toc75948429]加标
盲样常采用加标的方式制备，加标水平依据食品快速检测产品评价需求而设计，见DB42/T XXXX-XXXX《食品快速检测产品评价技术规范》。加标主要包括以下2种方式，也可组合使用：
a）基质空白加标：将标准物质加入到基质空白样本中。
b）其它加标方式：将标准物质或基质空白加入到已知浓度水平的样本中。
[bookmark: _Toc75948430]样品加工
原材料的加工是盲样制备过程中重要一环，通常包括干燥、粉碎和筛分、混合、过滤、稳定化、灭菌等，应根据目标分析物和基质的自身特点采取适当的盲样制备工序。在盲样制备过程中要防止污染，尤其要防止对预期测量过程有潜在影响的物质的引入。因此，在整个操作过程中，所有的容器均应仔细清洗并干燥。
4.3.1 干燥
为使样品处理起来更容易，并改善样品稳定性，需除去基质中的水分。对于温度敏感的特性或基质的盲样可以采用冻干的处理方式。
4.3.2 粉碎和筛分
固体样品应采用捣碎、研磨以及其它减小尺寸的方法来保证颗粒大小一致性，从而提升样品的均匀性；处理油/脂肪和热不稳定的样品，可在-78℃（干冰）或-196℃（液氮）下低温粉碎。样品粉碎后需进行筛分，但筛除的比例过大或筛去了某一组分，分析物的浓度会发生变化，导致基质失真时不能筛分。
4.3.3 混合
为制备特定含量的盲样，可将两种或两种以上基质相似、特性值不同的原料混合。为得到均匀的混合物，被混合的物料应具有相似的密度和颗粒分布。固体原料在粉碎、筛分后可利用振动筛、圆筒形混匀仪等设备混匀。液体原料可通过搅拌等方式来混匀。
4.3.4 过滤
液体样品在装瓶之前，需用0.45μm滤膜进行过滤以除去影响样品均匀性的颗粒或纤维状固体。若样品粘稠、活性组分被滤膜吸附有潜在的损失或会引入污染时则不能过滤。
4.3.5 稳定化
[bookmark: _Toc38016274][bookmark: _Toc38016193][bookmark: _Toc37923757]有些分析物在溶液中是不稳定的，在制备过程中需要进行稳定化处理。不同的样品需要采取不同的措施，如调节pH值、加入抗氧剂、防腐剂或稳定剂等。
4.3.6 灭菌
若样品中含有病原体如孢子，在贮存过程中会发霉，引起整批样品或个别单元的组分发生变化，这类样品在分成最终包装前需要灭菌。灭菌方式需根据食品基质和目标分析物物理、化学稳定性进行选择，尽可能减少对样品的影响。
[bookmark: _Toc75948431]分装和编号
样品制备完成后，需要分装和包装。每个包装的样品质量应能满足目标分析物检测需要，总样品数量依据DB42/T XXXX-XXXX《食品快速检测产品评价技术规范》的定性定量检测需要来确定。
4.4.1 容器的选择
根据预期样品量选择适当大小的独立容器，容器的类型选择取决于样品的稳定性和需要保存的时间。为防止降解和污染，有些特殊样品可采用双层（如塑料袋包瓶）包装。如样品为一次性使用，应该考虑加装密封防启标识。
4.4.2 分装
样品分装工作应尽快完成，并及时密封。分装过程中需要舍弃前面和/或后面部分样品，尽可能减小基质变得不均匀的可能性。对于用于痕量分析的盲样，分装时尽可能避免从空气、设备、实验室容器等中引进杂质。
4.4.3 编号
将分装完成的盲样进行随机编号，编号应具有唯一性。分装好的盲样应贮存在适当的环境条件中。
5　 [bookmark: _Toc65585068][bookmark: _Toc75948432]均匀性评价
[bookmark: _Toc75948433]均匀性检验
5.1.1 从分装好的盲样中随机抽取 10个或 10个以上的样品用于均匀性检验。若必要，也可以在目标分析物可能出现差异的部位按一定规律抽取相应数量的样品。
5.1.2 对抽取的每个样品，在重复条件下至少测试 2 次。重复测试的样品应分别单独取样。为了减小测量中定向变化的影响（飘移），样品的所有重复测试应按随机次序进行。
5.1.3 当盲样有多个待测目标分析物时，可从中选择有代表性和对不均匀性敏感的目标分析物进行均匀性检验。
5.1.4 均匀性检验中所用的测试方法，应优先选择参比方法。如果无参比方法时，应选择精密度和灵敏度符合要求的方法。
5.1.5 对检验中出现的异常值，在未查明原因之前，不应随意剔除。
[bookmark: _Toc75948434]均匀性判定
可采用单因子方差分析法对检验中的结果进行统计处理。若样品之间无显著性差异，则表明样品是均匀的。方法如下：




抽取个样品( =1、2、…… m )，每个样在重复条件下测试次（ =1、 2、…… n ）。

每个样品的测试平均值

全部样品测试的总平均值

测试总次数


样品间平方和        均方  


样品内平方和       均方  


自由度

统计量  








若＜自由度为（，）及给定显著性水平（通常=0.05）的临界值（，），则表明样品内和样品间无显著性差异，样品是均匀的。
6　 [bookmark: _Toc75948435]盲样的赋值
盲样一般采用参比方法对待测物浓度进行测定赋值，利用不确定度评定结果来设置上下限；也可以邀请多个实验室采用多种方法共同测定赋值。具体选择何种方式取决于盲样的类型、最终使用要求、参加实验室的资质、所用方法的质量及评估不确定度的能力等。
7　 [bookmark: _Toc65585070][bookmark: _Toc75948436]稳定性评价
[bookmark: _Toc75948437]稳定性检验
7.1.1 当盲样有多个目标分析物时，应选择容易发生变化和有代表性的目标分析物进行稳定性检验。稳定性检验的样品应从分装好的盲样中随机抽取，抽取的样品数不少于3个，每个样品在重复条件下至少独立测试 2 次。
7.1.2 稳定性检验的测试方法应与均匀性检验方法保持一致。
7.1.3 稳定性检验应选择合适的时间跨度。当盲样需在参加实验室之间传递时，在计划运作的始末或运行期间应进行稳定性检验，且盲样的贮存和运输环境满足要求。
[bookmark: _Toc75948438]稳定性判定
t检验法通常用于比较两个平均值之间是否存在显著性的差异，稳定性检验的评价可采用t检验法。方法如下：

一系列测量的平均值与盲样特性值的比较按下式计算t值：  


式中：—次测量的平均值；

—盲样特性值；

—测量次数；


—次测量结果的标准偏差；

注：为了保证平均值和标准偏差的准确度， ≥ 6。




若t＜显著性水平（通常=0.05）自由度为的临界值，则平均值与标准值/参考值之间无显著性差异。
8　 [bookmark: _Toc37923760][bookmark: _Toc38016278][bookmark: _Toc65585071][bookmark: _Toc38016197][bookmark: _Toc75948439]原始记录
盲样制备原始记录的格式、发布、使用、存档等需符合资质认定/认可规定、盲样制备实验室体系文件等相关要求，应包括但不限于以下要素：
a） 样品基质信息；
b） 标准物质溯源信息；
c） 加标方式；
d） 样品数量；
e） 实验环境条件；
f） 参比检验方法；
g） 测定赋值数据和不确定度评定过程；
h） 均匀性和稳定性检验数据；
i） 实验日期；
j） 操作人员等。
9　 [bookmark: _Toc65585072][bookmark: _Toc75948440][bookmark: _Toc37923761]样品信息
[bookmark: _Toc75948441]标签
盲样的标签应包括但不限于以下要素：
a） 样品名称和基质的描述；
b） 制备机构；
c） 编号和/或批号；
d） 包装规格（如，5g）。
[bookmark: _Toc75948442]说明书
盲样应有安全、有效使用的说明。应包括但不限于以下要素：
a） 特性值及不确定度；
b） 制备日期；
c） 贮存条件；
d） 有效期信息；
e） 预期的用途和用户使用的安全注意事项等。
10　 [bookmark: _Toc38016280][bookmark: _Toc38016199][bookmark: _Toc37923762][bookmark: _Toc65585073][bookmark: _Toc75948443]运输和贮存
盲样运输和贮存要确保包装容器密封、远离热源、避光和防潮，环境温度要适当（如：室温、4℃或-18℃ ），并定期监测和记录环境条件。对于那些基质稳定性不好的盲样，如食品基质和水溶液推荐在低温下长期贮存。
[image: ]
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