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前  言

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。

本文件由宜宾市市场监督管理局提出并归口。

本文件起草单位：宜宾市粮油质量监测站、四川省粮油中心监测站、广东星创仪器有限公司、

四川威尔检测技术股份有限公司。

本文件主要起草人：于加乾、杨军、刘振尧、丁海泉、高洪智、温江北、史中元、张凤枰。
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稻谷脂肪酸值的测定 近红外法

1 范围

本文件描述了稻谷脂肪酸值的近红外测定方法。

本文件适用于稻谷脂肪酸值的快速测定。

本文件不适用于仲裁检验。

2 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 5491 粮食、油料检验 扦样、分样法

GB/T 20569 稻谷储存品质判定规则

GB/T 24895 粮油检验 近红外分析定标模型验证和网络管理与维护通用规则

3 术语和定义

本文件没有需要界定的术语和定义。

4 原理

利用稻谷中脂肪分子中的O—H、N—H、C—H、C=O、C—C等化学键的泛频振动或转动对近

红外光的吸收特性，以漫反射或透射方式获得在近红外区的吸收光谱或透射光谱，利用化学计量学

方法建立稻谷近红外光谱与脂肪酸值之间的相关关系模型，计算稻谷样品的脂肪酸值含量。

5 仪器设备

5.1 近红外分析仪：加入粮油近红外分析网络仪器应符合 GB/T 24895 的要求，未加入粮油近红外

分析网络仪器，应按照 GB/T 24895 中有关定标模型验证规定验证合格。用于收购现场使用的，还

应具备直流供电、环境适应性能良好要求。仪器具有温湿度传感功能及校正功能，适应各种温湿度

环境；仪器具备无线网络功能，可对接管理系统实时上传数据；仪器便于手提携带，适应户外收购

环境使用；仪器配备电池，可户外连续工作 4 h以上；软件具有近红外光谱数据的收集、存储、定

标和分析等功能的软件。

5.2 稻谷出糙设备：适用于测定经脱壳处理样品的近红外分析用，用于糙米样品制备，制备出的

糙米品种（如中晚籼稻、早籼稻）分布和均匀性应符合近红外分析仪建立定标模型的要求。

6 测定

6.1 测定前准备
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6.1.1 样品采集和分样按 GB 5491规定执行。

6.1.2 整理样品，除去样品杂质和破碎粒。

6.1.3 按照近红外分析仪说明书要求完成仪器预热、自检。

6.1.4 在使用状态下，每天至少用监控样品对近红外分析仪监测一次，同一监控样品的脂肪酸值含

量测定结果与最初的测定结果比较，应保证：脂肪酸值低于 20.0 mgKOH/100g 时，绝对差不大于

2.0 mgKOH/100g，脂肪酸值在 20.0 mgKOH/100g~30.0 mgKOH/100g 干时，绝对差应不大于 3.0
mgKOH/100g干，脂肪酸值高于 30.0 mgKOH/100g 时，绝对差应不大于 3.5 mgKOH/100g 干。监控

样品的制备按附录 A规定执行。

6.1.5 如监控样品测定结果不符合 6. 1.4 的要求，应停止使用，并及时通知网络管理者或仪器供应

商予以调整或维修。

6.1.6 测定样品的温度应控制在定标模型验证中规定的温度范围内。

6.2 整粒稻谷样品测定

按照近红外分析仪说明书规定操作步骤，取200 g±10 g稻谷样品，用近红外分析仪进行测定，

记录测定数据。每个样品测定两次次。第一次测定后的样品应与待测样品混匀后，再次取样进行第

二次测定。

6.3 制备糙米样品的测定

按照附录A完成稻谷出糙后，按照近红外分析仪说明书规定操作步骤，取200 g±10 g糙米样品，

用近红外分析仪进行测定，记录测定数据。每个样品应测定两次。第一次测定后的糙米样品应与待

测样品混匀后。

7 试验数据处理

7.1 为了得到有效的结果，测定结果应在近红外分析仪定标模型所覆盖的脂肪酸值范围内。

7.2 取两次平行测定结果的平均值为测定结果，测定结果保留小数点后一位。

7.3 如果两个测定结果的绝对差值不符合 9.2 规定的要求，则必须再进行两次独立测定，获得 4
个独立测定结果。若 4个独立测定结果的极差（Xmax- Xmin）等于或小于允许差的 1.3倍，则取 4
个独立测定结果的平均值作为最终测定结果。

7.4 仪器报警的异常数据不宜作为有效测定数据。

8 异常结果和异常样品确认和处理

8.1 异常样果确认

8.1.1 形成异常测定结果的原因，可能来自于以下几个方面：

——该样品脂肪酸值超过了近红外分析仪定标模型脂肪酸值范围；

——该样品品种与参与该近红外分析仪定标样品集的品种有很大差异；

——采用了错误的定标模型；

——样品中杂质过多；

——光谱扫描过程中样品发生了位移；

——样品的温度超出定标模型规定的温度范围。

8.1.2 应对造成测定结果异常的原因进行分析和排除，再进行第二次近红外测定，如仍出现报警，

则确认为异常样品。

8.2 异常样品处理
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8.2.1 异常样品脂肪酸值按 GB/T 20569附录 A规定方法进行测定，并封存样品。

8.2.2 将异常样品的情况通报粮油近红外分析网络管理者或仪器生产商，以利于今后对定标模型进

行升级。

9 准确性和精密度

9.1 准确性

验证样品集脂肪酸值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（SEP）应不大

于 3.0 mgKOH/100g。

9.2 精密度

在同一实验室，由同一操作者使用相同的仪器设备，按相同测定方法，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，获得的两次测定结果的绝对差，脂肪酸值小

于30.0 mgKOH/100g时，应不大于2.0 mgKOH/100g，脂肪酸值大于或等于30.0 mgKOH/100g时，应

不大于3.0 mgKOH/100g。

9.3 再现性

在不同实验室，由不同操作人员使用同一型号的不同设备，按相同测定方法，对相同的稻谷样

品，获得的脂肪酸值两个独立测定结果之间的绝对差，脂肪酸值小于30.0 mgKOH/100g时，应不大

于2.0 mgKOH/100g，当脂肪酸值大于或等于30.0 mgKOH/100g时，应不大于3.0 mgKOH/100g。

10 测定报告

测定报告应包括（但不限于）：

——定标模型名称及编号；

——定标模型的适 用浓度范围；

——定标模型允许温度范围；

——已入粮油近红外分析网络的近红外分析仪，应提供所入网络的名称、入网时间、入网编号、

定标模型转移时间：

——未入粮油近红外分析网络的近红外分析仪应提供以下信息:
●验证样品集浓度范围；

●脸证样品集的测定温度范围；

●验证单位及验证时间；

——仪器型号与序列号；

——监控样品日常监控信息；

——试样的名称及编号；

——试样采样方法；

——试样制备方法:
——验证单位及验证时间；

——仪器型号与序列号；

——监控样品日常监控信息；

——试样的名称及编号；

——试样采样方法；

——试样制备方法；

——试样测定时的温度；

——试样测定结果；

——采用的测定方法标准；
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——出现异常样品时，应提供异常样品类型及处理的有关信息；

——测定单位、测定人及测定时间；

——本标准未规定的，或认为是非强制性的，以及可能影响测定结果的全部细节。
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附录 A

(规范性)

近红外监控样品制备

A.1 取样：选择品种单一的稻谷，按GB 5491规定的方法采样。

A.2 样品的预处理：清除样品中的杂质及破碎粒，分样至每份样品约500 g。
A.3 监控样品应至少制备两份，其中一份留作备用。

A.4 样品脂肪酸值测定：使用近红外分析仪测定样品的脂肪酸值。

A.5 样品保存：样品应密封，保存于通风、干燥、阴凉的环境中。保存期不宜超过3个月。

A.6 样品有效期：每个监控样品在使用500次之后，或者出现生虫被污染等、应重新制备。

_________________________________
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