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前  言

本文件依据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》的规定起
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职业技术大学，百色市粮油质量检验中心，广西民族大学，广西财经学院，广西衍知智能科技有限
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加工过程硒损失率测定方法

一、引言

本标准基于广西产学研科学研究院在富硒食品加工领域 10 年的研究成果和实践经验制定，旨在规

范加工过程中硒损失率的测定方法，为富硒食品加工工艺优化提供技术依据。本标准规定了加工过程硒

损失率测定的术语定义、方法原理、仪器设备、样品制备、测定步骤、结果计算、质量控制等内容，适

用于各类富硒农产品在加工过程中硒损失率的测定。

二、范围

本部分规定了加工过程硒损失率测定的术语定义、方法原理、仪器设备、样品制备、测定步骤、结

果计算、质量控制等技术要求。适用于粮食、果蔬、畜禽产品等富硒农产品在加工过程中硒损失率的测

定，包括热加工、机械加工、贮藏加工等不同加工方式。根据 2024 年全国富硒食品加工数据统计，执

行本标准的硒损失率测定结果相对标准偏差≤8%，加标回收率 85%-105%，方法重复性≤5%，再现性≤

10%。本部分要求采用同位素稀释-电感耦合等离子体质谱法（ID-ICP-MS）作为基准方法，准确测定原

料、中间产品和最终产品中的总硒含量和硒形态分布，从而精确计算各加工环节的硒损失率。质量控制

要求包括方法空白、过程空白、加标回收、平行样测定等，确保测定结果的准确性和可靠性。所有测定

数据保存期限不少于 5年，实现全过程可追溯。

三、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，仅所注日期的版本适用于本文

件。凡是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 5009.93-2023 食品安全国家标准 食品中硒的测定

GB/T 27404-2023 实验室质量控制规范 食品理化检测
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GB/T 27417-2023 合格评定 化学分析方法确认和验证指南

JJG 1151-2018 液相色谱-电感耦合等离子体质谱联用仪检定规程

NY/T 3803-2023 农产品加工过程中营养成分变化测定指南

ISO 17294-2:2016 水质-电感耦合等离子体质谱法应用

US EPA Method 6020B 电感耦合等离子体质谱法

四、术语和定义

（一）加工过程硒损失率

富硒农产品在加工过程中，由于热、光、氧、水、机械作用等因素导致的硒含量减少的百分比。其

计算公式为：硒损失率（%）=（原料硒含量-产品硒含量）/原料硒含量×100%。其中原料硒含量指加工

前物料的总硒含量（mg/kg），产品硒含量指加工后产品的总硒含量（mg/kg）。根据加工方式的不同，

硒损失率可分为热加工损失率（如蒸煮、烘烤、杀菌等）、机械加工损失率（如粉碎、压榨、分离等）

和贮藏损失率（如常温贮藏、冷藏、冻藏等）。要求测定结果的相对标准偏差（RSD）≤8%，加标回收

率在 85%-105%之间。

（二）同位素稀释-电感耦合等离子体质谱法（ID-ICP-MS）

采用富集同位素⁷ ⁷ Se 作为示踪剂，通过电感耦合等离子体质谱仪精确测定硒含量变化的分析方

法。方法性能要求：检出限≤0.0005mg/kg，定量限≤0.0015mg/kg，线性范围 0.001-1.000mg/L，相关

系数 r≥0.999。仪器参数要求：射频功率 1550W，等离子气流 15.0L/min，辅助气流 0.8L/min，雾化气

流 0.95L/min。监测同位素为⁷ ⁷ Se、⁷ ⁸ Se、⁸ ²Se，采用⁷ ²Ge 或¹¹⁵ In 作为内标元素。方法准确

度要求加标回收率 85%-105%，精密度要求 RSD≤8%。

（三）加工过程模拟

在实验室条件下模拟实际加工工艺的过程。要求模拟参数与实际生产工艺一致：温度控制精度±1℃，

时间控制精度±1min，压力控制精度±0.01MPa，湿度控制精度±2%。热加工模拟包括常压加热（100℃）、
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高压加热（121℃）、微波加热等不同方式；机械加工模拟包括粉碎（粒度 80 目）、压榨（压力 0.5-1.0MPa）、

均质（转速 10000-20000rpm）等操作；贮藏模拟包括常温（25℃）、冷藏（4℃）、冻藏（-18℃）等

条件。每种加工条件的模拟时间不少于 3个重复。

（四）硒形态分布

样品中不同化学形态硒的相对含量比例。主要包括无机硒（硒酸盐、亚硒酸盐）和有机硒（硒代蛋

氨酸、硒代胱氨酸、硒甲基硒代半胱氨酸等）。测定方法采用高效液相色谱-电感耦合等离子体质谱联

用技术（HPLC-ICP-MS），色谱分离度≥1.5，峰对称因子 0.8-1.2。要求有机硒占比≥80%，其中硒代

蛋氨酸占总有机硒的 60%以上，硒代胱氨酸不超过 25%，其他有机硒形态占比 15%以下。硒形态稳定性

要求在加工过程中有机硒转化率＜5%。

（五）样品制备要求

为保证测定结果代表性而对样品处理过程提出的技术要求。原料样品取样量不少于 500g，中间产

品取样量不少于 300g，最终产品取样量不少于 200g。样品制备包括清洗、去杂、粉碎、混匀等步骤，

粉碎粒度要求过 80 目筛，混合均匀度变异系数≤5%。样品保存条件为-20℃冷冻保存，保存期不超过

30 天。样品前处理采用微波消解法：称取 0.5000g 样品，加入 5mL 硝酸和 2mL 过氧化氢，微波消解程

序为 80℃保持 5min、120℃保持 10min、180℃保持 20min。消解液用超纯水定容至 25mL。

（六）质量控制指标

为保证测定结果准确可靠而设置的质量控制参数。包括方法空白值（要求低于检出限）、加标回收

率（85%-105%）、平行样相对偏差（≤10%）、有证标准物质测定值（在认定值的不确定度范围内）。

质控频率要求：每批样品同时分析方法空白和过程空白，每 20 个样品做一个加标回收样，每 10 个样品

做一个平行样。仪器校准要求：每日进行质量校准和分辨率检查，每周进行灵敏度调试，每月进行全面

的性能验证。数据审核要求三级审核制度。

（七）不确定度评定
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对硒损失率测定结果可靠程度的定量评价。评定依据 JJF 1059.1-2012《测量不确定度评定与表示》。

不确定度来源包括：样品称量（±0.0002g）、标准品配制（±1%）、提取效率（±5%）、仪器测量（±

3%）、数据处理（±2%）等。采用 bottom-up 方法合成各分量，扩展不确定度（k=2）要求≤15%。定期

进行实验室间比对，结果 En 值≤1。建立不确定度评估报告，随分析结果一同出具。

（八）方法验证要求

对测定方法进行系统性验证的技术要求。验证内容包括：特异性（与非目标物的交叉反应率＜5%）、

灵敏度（检出限≤0.0005mg/kg，定量限≤0.0015mg/kg）、准确度（加标回收率 85%-105%）、精密度

（重复性 RSD≤5%，再现性 RSD≤8%）、线性范围（0.001-1.000mg/L，r≥0.999）。验证样品要求包括

空白样品、阴性样品、阳性样品、加标样品，样品数量不少于 20 个。验证数据要求进行统计分析，并

形成完整的验证报告。

（九）数据管理规范

对测定数据进行全过程管理的要求。数据采集要求采用实验室信息管理系统（LIMS），实时记录原

始数据。数据存储要求：原始数据、谱图、计算过程等保存期限不少于 5 年，备份数据不少于 2份。数

据审核要求三级审核：检测人员自审、审核人员复核、批准人最终审核。数据报告要求包括：样品信息、

检测方法、仪器条件、测定结果、不确定度、质量控制数据等。数据追溯要求能够追溯到样品、仪器、

试剂、操作人员等信息。

（十）加工适应性评价

根据硒损失率测定结果对加工工艺进行评价的过程。评价指标包括：总硒损失率（要求≤20%）、

有机硒保留率（要求≥80%）、硒形态稳定性（有机硒转化率＜5%）。根据评价结果将加工工艺分为三

个等级：优（硒损失率≤10%）、良（硒损失率 10%-20%）、差（硒损失率＞20%）。建立加工工艺优化

建议，包括改进加工参数、添加保护剂、优化工艺流程等措施。
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五、方法原理

本方法采用同位素稀释-电感耦合等离子体质谱法（ID-ICP-MS）测定加工过程中的硒损失率。方法

原理为：在样品加工前添加已知量的富集同位素⁷ ⁷ Se 作为示踪剂，通过监测⁷ ⁷ Se/⁸ ²Se 比值的变

化，精确计算各加工环节的硒损失率。样品经过微波消解或湿法消解后，采用阴离子交换色谱柱分离不

同硒形态，利用 ICP-MS 检测各形态的硒含量。重点监测的硒同位素为⁷ ⁷ Se、⁷ ⁸ Se、⁸ ²Se，采用内

标法进行定量校正，内标元素选用⁷ ²Ge 或¹¹⁵ In。加工过程模拟采用与实际生产工艺相同的参数：热

加工温度控制精度±1℃，时间控制精度±1min，压力控制精度±0.01MPa；机械加工参数与生产设备一

致；贮藏条件温度控制精度±0.5℃，湿度控制精度±2%。通过比较原料、中间产品和最终产品中的硒

含量和硒形态分布，计算各加工环节的硒损失率，并分析硒损失的主要途径和机理。

六、仪器设备与试剂

主要仪器设备包括：电感耦合等离子体质谱仪（ICP-MS），要求灵敏度≥5000cps/ppb（¹¹⁵ In），

氧化物产率＜1.5%，双电荷产率＜3.0%；高效液相色谱系统，二元梯度泵，自动进样器，柱温箱；微波

消解系统，控温精度±1℃，压力控制精度±0.1MPa；超纯水系统，产水电阻率≥18.2MΩ·cm；分析天

平，感量 0.0001g；粉碎设备，粉碎粒度可达 80 目以上；恒温恒湿箱，温度控制精度±0.5℃，湿度控

制精度±2%。试剂要求：同位素示踪剂⁷ ⁷ Se，丰度≥99.5%；硒形态标准品，包括亚硒酸钠、硒酸钠、

硒代蛋氨酸、硒代胱氨酸等，纯度≥98.0%；硝酸、过氧化氢为优级纯；实验用水为超纯水，电阻率≥

18.2MΩ·cm；色谱流动相为色谱纯试剂；所有试剂储存于 4℃避光保存，有效期 30 天。

七、样品制备与处理

样品采集要求代表性强，原料样品取样量不少于 500g，中间产品取样量不少于 300g，最终产品取

样量不少于 200g。样品制备包括：清洗、去杂、粉碎、混匀等步骤。粉碎粒度要求过 80 目筛，混合均

匀度变异系数≤5%。样品保存条件：-20℃冷冻保存，保存期不超过 30 天。样品前处理采用微波消解法：

准确称取 0.5000g 样品于消解罐中，加入 5mL 硝酸和 2mL 过氧化氢，放置过夜。次日放入微波消解仪中，

按升温程序进行消解：第一阶段 80℃保持 5min，第二阶段 120℃保持 10min，第三阶段 180℃保持 20min。

消解结束后冷却至室温，用超纯水转移至 25mL 容量瓶中，定容至刻度，混匀备用。同时制备方法空白
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和加标回收样品。对于硒形态分析，采用酶解提取法：称取 1.000g 样品，加入 10mL 酶解缓冲液（50mmol/L

Tris-HCl，pH=7.5），加入 50mg 蛋白酶 XIV，37℃水浴振荡提取 16 小时，10000rpm 离心 10 分钟，上

清液经 0.22μm 滤膜过滤后待测。

八、测定步骤与条件

仪器分析采用 HPLC-ICP-MS 联用技术。色谱条件：阴离子交换柱（250mm×4.6mm，5μm），柱温

30℃，流速 1.0mL/min，进样量 10μL。流动相 A：5mmol/L 柠檬酸铵缓冲液（pH=5.0）；流动相 B：50mmol/L

柠檬酸铵缓冲液（pH=5.0）。梯度洗脱程序：0-5min 100% A，5-15min 线性变化至 100% B，15-25min

保持 100% B，25-26min 线性变化至 100% A，26-30min 平衡。ICP-MS 条件：射频功率 1550W，等离子气

流 15.0L/min，辅助气流 0.8L/min，雾化气流 0.95L/min，采样深度 8.0mm。监测同位素：⁷ ⁷ Se、⁷

⁸ Se、⁸ ²Se，内标⁷ ²Ge 或¹¹⁵ In。采集模式：跳峰，驻留时间 100ms。每批样品分析前进行仪器优化，

确保灵敏度≥5000cps/ppb（¹¹⁵ In），氧化物产率＜1.5%，双电荷产率＜3.0%。先运行标准曲线，然

后分析样品，每 10 个样品插入一个质控样。数据处理采用同位素稀释法计算硒含量，通过比较原料和

产品中的硒含量计算硒损失率。

九、结果计算与表示

硒损失率计算公式：硒损失率（%）=（C₁×M₁－C₂×M₂）/（C₁×M₁）×100%，其中 C₁为

原料硒含量（mg/kg），M₁为原料质量（kg），C₂为产品硒含量（mg/kg），M₂为产品质量（kg）。

对于多个加工环节，总硒损失率计算公式：总硒损失率（%）=［1－（1－L₁）（1－L₂）...（1－L

ₙ）］×100%，其中 L₁、L₂...Lₙ为各环节的硒损失率。结果表示要求：硒含量以 mg/kg 表示，保

留三位有效数字；硒损失率以百分比表示，保留一位小数；同时报告标准偏差和相对标准偏差。数据处

理要求使用专业软件进行计算，确保计算过程准确无误。结果报告包括：样品信息、检测日期、检测方

法、仪器条件、测定结果、质量控制数据等。所有原始数据、谱图、计算过程等保存期限不少于 5 年。

十、质量控制

质量控制要求包括实验室环境控制、仪器校准、方法验证、过程控制等。实验室环境要求温度 23
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±2℃，相对湿度 50%±10%，洁净度万级，硒本底值低于检出限。仪器校准：每日进行质量校准和分辨

率检查，每周进行灵敏度调试，每月进行全面的性能验证。方法验证：包括线性范围（0.001-1.000mg/L）、

检出限（≤0.0005mg/kg）、定量限（≤0.0015mg/kg）、准确度（加标回收率 85%-105%）、精密度（RSD

≤8%）等。过程控制：每批样品同时分析方法空白、过程空白、加标回收样、平行样和有证标准物质。

方法空白值应低于检出限；加标回收率 85%-105%；平行样相对偏差≤10%；有证标准物质测定值在认定

值的不确定度范围内。数据审核：建立三级审核制度，所有数据经过检测人员自审、审核人员复核、批

准人最终审核。参加能力验证：每年至少参加一次实验室间比对，结果 En 值≤1。

十一、附则

本标准自 2026 年 3 月 12 日起实施，由广西电子商务企业联合会负责解释。本标准将根据技术发展

和生产实践定期修订，一般每 12 个月进行一次评审。本标准的版权归广西电子商务企业联合会所有，

未经授权不得用于商业目的。本标准与国家标准或行业标准冲突时，以国家标准或行业标准为准。最后

需要说明的是，本标准的所有技术参数和要求都是基于当前硒损失率测定技术发展水平和实践数据制定

的，随着技术进步和研究深入，研究院将及时对标准内容进行更新和完善，以保持标准的先进性和适用

性。

_________________________________

全
国
团
体
标
准
信
息
平
台


	前  言
	加工过程硒损失率测定方法
	一、引言
	二、范围
	三、规范性引用文件
	四、术语和定义
	（一）加工过程硒损失率
	（二）同位素稀释-电感耦合等离子体质谱法（ID-ICP-MS）
	（三）加工过程模拟
	（四）硒形态分布
	（五）样品制备要求
	（六）质量控制指标
	（七）不确定度评定
	（八）方法验证要求
	（九）数据管理规范
	（十）加工适应性评价

	五、方法原理
	六、仪器设备与试剂
	七、样品制备与处理
	八、测定步骤与条件
	九、结果计算与表示
	十、质量控制
	十一、附则

