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牡蛎中氨基酸的快速测定 近红外光谱法
[bookmark: _Toc26986530][bookmark: _Toc24884211][bookmark: _Toc97192964][bookmark: _Toc24884218][bookmark: _Toc26986771][bookmark: _Toc17233333][bookmark: _Toc17233325][bookmark: _Toc26648465][bookmark: _Toc26718930]范围
[bookmark: _Toc17233326][bookmark: _Toc17233334][bookmark: _Toc26648466][bookmark: _Toc24884219][bookmark: _Toc24884212]本文件界定了牡蛎中氨基酸的近红外光谱快速测定相关的术语和定义，规定了牡蛎中氨基酸的近红外光谱快速测定方法的要求、仪器设备、测定步骤、结果处理与表示、异常样品的统计与识别、准确性和精密度以及测试报告。
本文件适用于近江牡蛎、长牡蛎、大连湾牡蛎（壳）中氨基酸含量的快速测定，本标准不适用于仲裁检验。
[bookmark: _Toc26718931][bookmark: _Toc26986531][bookmark: _Toc97192965][bookmark: _Toc26986772]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 5009.124-2016 食品安全国家标准 食品中氨基酸的测定
GB/T 29858-2013 分子光谱多元校正定量分析通则
[bookmark: _Toc97192966]术语和定义
GB/T 29858-2013 界定的术语和定义适用于本文件。
原理
利用牡蛎样品中氨基酸的N-H、C-H、O-H等含氢基团化学键振动的倍频或合频特征吸收，采用化学计量学方法建立牡蛎近红外光谱与氨基酸含量之间的相关关系模型。通过待测样品的近红外光谱，应用校正模型计算得到样品中氨基酸的含量。
1　 [bookmark: BookMark6]仪器设备
近红外光谱仪
扫描范围应覆盖4000 cm-1 ~ 10000 cm-1。仪器应配备漫反射采样附件。仪器附带软件应具有近红外光谱数据的采集、处理、建模功能。
粉碎机
用于牡蛎粉末样品的制备。粉碎后样品过100目筛（孔径150μm）。使用时应保持与建立校正模型同样的制备过程。
6 测定步骤
6.1 样品制备
取代表性牡蛎样品，除去泥沙等杂质，使用粉碎机粉碎，过100目筛（孔径150μm）。
6.2 光谱采集参数
近红外光谱采集参数如下：
a)  扫描模式：漫反射；
b)  光谱范围：4000 cm-1~ 10000 cm-1；
c)  分辨率：8 cm-1；
d)  扫描次数：32次；
6.3 牡蛎样品测定
6.3.1 监控样品的测定和仪器校正
按照近红外光谱仪（5）的要求，取牡蛎监控样品用近红外光谱仪进行测定，记录测定数据，根据监控样品的氨基酸含量校准仪器。监控样品的制备按附录A的规定执行。
6.3.2 牡蛎样品的测定
按照近红外光谱仪（5）的要求对仪器进行自检；取代表性牡蛎样品用近红外光谱仪进行测定，记录测定数据。每份牡蛎样品平行扫描3次，取平均光谱用于后续分析。
7 结果处理与表示
7.1 对样品光谱进行预处理，采用多元校正方法，将预处理后的校正集光谱数据与氨基酸含量参考值进行关联，建立校正模型。
7.2 每个样品独立测定三次，取三次测定结果的平均值作为最终结果，结果保留至小数点后两位。测定结果应在校正模型所覆盖的含量范围内。
7.3 对于仪器报警的异常测定结果，所得数据不应作为有效测定数据。异常样品的确认和处理按第 8章的要求执行。
8 异常样品的统计与识别
8.1 异常样品的确认
出现以下情形之一，视为异常样品：
a) 样品的氨基酸含量预测值超出校正模型范围（模型外推）；
b) 样品状态异常（如杂质过多、温湿度超出允许范围）；
c) 该样品品种与参与该仪器定标样品集的品种有很大差异。
8.2 异常样品的处理
对异常样品，应检查样品制备和测定过程，确认无误后重新测定。若仍被判定为异常，应采用本文件第6.2条规定的标准参考方法进行复测，如仍出现报警，则确认为异常样品。
9 准确性和精密度
9.1 精密度
监控样品集牡蛎氨基酸含量扣除系统偏差后的近红外测定值与其标准值之间的标准差应不大于 
0.2。
9.2 重复性
在同一实验室，由同一操作者使用相同的仪器设备，按相同测试方法，在短的时间内通过重新分样和重新装样，对同一被测样品相互独立进行测定，获得的三次测定结果的绝对差应不大于3%。

9.3 再现性
在不同实验室，由不同操作人员，不同的设备，用同一方法，对同一样品，获得的氨基酸含量三次测 定结果的绝对差应不大于10%。
10 测试报告
测试报告内容包括但不限于样品类型、样品名称、送检时间、仪器类型、波长范围、测量条件、建模方法、检测时间、检测结果。
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附 录 A
（规范性附录）
监控样品的制备

A.1 仪器 
A.1.1 近红外光谱仪：符合本标准5的要求。
A.1.2 样品粉碎设备：用于牡蛎粉末样品的制备，粉碎后样品的粒度分布和均匀性应符合近红外光谱仪建立定标模型时的要求。使用时应采用和定标模型建立与验证时同样的制备过程。
A.2 监控样品的制备
[bookmark: _GoBack]A.2.1 取样：选择与待测样品比较接近的牡蛎样品，按GB 5009.124-2016的方法测定牡蛎氨基酸的含量。
A.2.2 分样：取牡蛎粉碎，将牡蛎样品混合均匀。取代表性样品0.5kg作为试样，用粉碎机粉碎并过100目筛（孔径150μm）。混匀密封，并做标记，作为验证试验的样品。
A.2.3 样品的测定：利用近红外光谱仪测定样品的牡蛎氨基酸含量 
A.3 样本保存
监控样品应密封保存于通风、干燥、阴凉的环境中。当样品出现变质、吸潮、发霉等明显变化时，应重新制备。
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