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食品安全国家标准

理化检验 总则

1 范围

本标准规定了食品安全国家标准理化检验的基本原则和要求。

本标准适用于食品安全国家标准理化检验。

2 术语和定义

2.1  方法确认

提供客观证据证实特定分析方法满足规定要求的试验活动。

2.2 方法验证

提供客观有效证据证实分析方法性能参数满足方法预期用途的试验活动。

2.3 标准物质

附有由权威机构签发的证书，提供使用有效程序获得的具有不确定度和溯源性的一个或

多个特性值并具有足够均匀性和稳定性的物质。

注 1：本定义中，“不确定度”既包含了“测量不确定度”，也包含了“标称特性值 （例如同一性和序

列）的不确定度”。“溯源性”既包含“量值的计量溯源性”，也包含 “标称特性值的追溯性”。

注 2：“标准物质”的特定量值要求附有测量不确定度的计量溯源性。

注 3：“标准物质”包含具有实际样品特性的基体标准物质。

注 4：高纯化学品不是标准物质，但在无标准物质可用时，可临时作为标准物质使用。

2.4  样品

取自同一批且能提供该批信息的一个或一组产品。

2.5  试样

经制备可用于一次或数次检验的样品。

2.6  样品缩分

指按规定方法，对实验室样品的量进行缩减的过程。

3 理化检验一般要求

3.1 检验人员

3.1.1 应具有相应的理化检验相关专业教育或培训经历，具备相应的能力，能够理解并正确

实施检验。

3.1.2 应掌握实验室化学安全操作知识，并在检验过程中遵守相关安全措施的规定，确保自

身安全。
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3.1.3 有颜色视觉障碍的人员不能从事涉及辨色的检验。

3.2 环境与设施

3.2.1 实验室工作面积和总体布局应能满足检验工作的需要。

3.2.2 实验区域应与办公区域物理隔离，样品前处理区域宜与大型仪器区进行物理隔离。

3.2.3 实验室温度、湿度、洁净度、照度、噪声、振动等应符合工作要求，不影响检验结果

的准确性。

3.2.4 样品前处理区域应在显著位置设置喷淋和洗眼器等应急设施，并配备必要的急救药箱。

3.3 常用操作

3.3.1 称取

用天平进行的称量操作时，其准确度要求用数值的有效数位表示，具体称量数值变化范

围应满足数值取舍的规定。如“称取 20g”指称量范围为 19.5g-20.5g；“称取 20.0g”指称量

范围为 19.95g-20.05g；“称取 20.00g”指称量范围为 19.995g-20.005g；“称取 20g（精确至

0.01g）”表示称量范围为 19.50g-20.50g；“称取 20g（精确至 0.0001g）”表示称量范围为

19.5000g-20.5000g。
3.3.2 恒重

在标准规定的条件下进行恒重操作时，连续两次干燥或灼烧后称定的质量差异不超过标

准规定的范围，如重量分析时，恒重要求前后两次称重之差小于 0.5mg（试样量≦10g）或者

两次称重平均值的 0.05%（试样量>10g）。

3.3.3 量取

用量筒或量杯定量取液体物质的操作。

3.3.4 吸取

用单标线吸量管、分度吸量管、移液器等取液体物质的操作。采用移液器吸取液体时，

应关注其溯源性是否符合要求以及其适用的溶剂种类。

3.3.5 定容

在用容量瓶将物质溶解或稀释到一定浓度的溶液时，将容量瓶中的溶液加至刻度线的操

作。

3.3.6 滴定

通过两种溶液的定量反应来确定某种溶质的含量。注意事项：

a）读数时滴定管应竖直放置；

b）注入或放出溶液时，应静置 1~2 分钟后再读数；

c）无色或浅色溶液读弯月面最低点，视线应与弯月面水平相切；

d）深色溶液应读取液面上缘最高点；

e）读取时要估读一位。

4 检验方法要求

4.1 检验方法选择

4.1.1 应根据检验方法的适用范围、性能指标以及相关规定要求选择适宜的方法。

4.1.2 当同一适用范围存在两个或两个以上检验方法符合要求时，实验室可根据实际情况选

择使用。

4.2 检验方法确认
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4.2.1 实验室在使用检验方法前，应根据预期用途对其使用的检验方法进行确认。 
4.2.2 当检验方法适用的所有样品基质的操作步骤相同时，应至少对一种代表性样品基质进

行确认；当检验方法适用于不同样品基质且操作步骤不同时，应对不同样品基质进行分别确

认；当检验方法存在可选操作步骤时，应对拟使用的操作步骤进行确认。

4.2.3 定性方法原则上应确认方法的检出限和特异性。

4.2.4 定量方法原则上应确认方法的检出限、定量限、特异性、正确度和重复性精密度。

4.2.5 实验室确认后的检验方法的性能指标不应低于标准方法的规定。

4.2.6 当检验结果以 2 个或 2 个以上测定目标物之和计时，对于有限量的物质，所有测定目

标物的定量限之和不应超过最大残留限量、最大使用量或最大迁移量等；当标准明确其他目

标物以其中某一种目标物计时，其他目标物应根据标准规定的方式进行折算后进行加和。

4.3 检验方法验证

按照《食品安全国家标准 化学分析方法验证通则》等标准执行。

5 试剂和材料要求

5.1 试剂 

5.1.1 试验用水和试剂应符合标准方法要求。

5.1.2 对检验结果有决定性影响的关键试剂宜进行技术验收。

5.1.3 试剂储存容器一般使用硬质玻璃材质试剂瓶，强碱液和无机元素溶液宜采用聚乙烯试

剂瓶存放，需避光试剂贮存于棕色或黑色试剂瓶中。

5.1.4 迁移试验所用植物油应进行技术验收，保证其脂肪酸（以甲酯计）符合 GB 5009.156
标准要求。

5.2 标准物质和标准溶液

5.2.1 标准物质的选择应符合标准方法中对标准物质纯度或等级的要求。标准物质宜选用具

有标准物质证书的产品，证书应包含计量溯源性、定值和不确定度等信息。

5.2.2 仅当测定目标无标准物质时，方可选用具有明确纯度信息的高纯度化学品。

5.2.3 标准溶液的配制和稀释应做记录以确保其溯源性，记录应明确标准物质的质量或体积、

溶剂、定容或稀释体积、储存条件和有效期，必要时按实际纯度折算。

5.2.4 标准中间溶液和标准工作溶液的配制应遵循逐级稀释的原则，单级稀释不宜超过 100
倍。

5.3 材料

5.3.1 实验材料的性能应满足标准方法的规定。

5.3.2 对检验结果有影响的关键材料，使用前宜进行技术验收。

5.3.3 实验材料应按照标准方法规定要求进行处理和性能检查。

6 仪器设备要求

6.1 仪器设备在使用前需确认其性能参数满足标准方法的技术要求。

6.2 仪器设备应置于适宜的环境条件下，并定期进行清洁、维护和保养，以确保工作性能和

操作安全。
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6.3 影响结果准确性的量器、控温仪器设备、检测仪器设备等均应满足量值溯源管理要求。

6.4 试验中所使用的玻璃量器，如滴定管、单标线吸量管、分度吸量管、容量瓶等所量取体

积的准确度应符合国家标准对该体积玻璃量器的准确度要求。

6.5 量器和器皿应彻底清洗干净后才能使用，常用洗涤液的配制和使用方法见附录 B。

7 样品和试样要求

7.1采样和运输要求

7.1.1采样应遵循随机性、代表性的原则。

7.1.2采样应关注产品的生产日期、保质期、批号/批次等。

7.1.3采样量应能满足检验要求。

7.1.4采样器具应采用惰性材质，不对样品带来污染。

7.1.5采样和运输过程中应避免环境温湿度对样品和检测目标物带来不利影响，并避免样品

变质、失水、破损和交叉污染。

7.1.6检验方法对采样和运输有特殊要求的，从其规定。

7.2 样品缩分和试样制备要求

7.2.1 基本要求

样品的缩分和制备应保证样品的代表性，并避免交叉污染、样品变质、测定目标物变化等。

7.2.2 样品缩分

除全部样品用于制备试样的情况外，宜按如下原则进行样品缩分：

a）液体、半流体、半固体样品：均质样品摇匀或搅匀后分取，非均质样品采取多点取样

混合；

b）粒状样品以及粒状样品：混匀后采用四分法进行缩分或多点取样混合；

c）个体较小数量较多且难以混匀的固体样品：多点随机抽取；

d）个体较大数量较少的固体食品样品：对称或等量切分。

7.2.3 试样制备

根据检验要求，取缩分或不缩分样品的相应部位/部分制成试样：

a）固体、半固体样品：粉碎或匀浆至均质；

b）液体、半流体样品：均质样品称样前再次混匀，非均质样品需匀浆至均质；

c）食品接触材料样品按照《食品安全国家标准 食品接触材料及制品迁移试验通则》

（GB 31604.1）和《食品安全国家标准 食品接触材料及制品迁移试验预处理方法通则》

（GB 5009.156）的规定制备。

7.3 试样储存要求

7.3.1 试样应放入清洁、惰性材质的密封容器内，试样容器可根据试样和测定目标性质采用

广口玻璃瓶、聚乙烯瓶或袋等；

7.3.2 试样应在适宜的环境中保存，避免试样变质、污染，并在规定的期限内进行检验；

7.3.3 试样应有清晰的唯一性标识。 

7.4 其他要求

相关食品安全国家标准有特殊规定的，从其规定。
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8 检验要求

8.1 基本要求

应按照标准方法中规定的分析步骤进行检测，对试验中不安全因素（中毒、爆炸、腐蚀、

烧伤等）应有防护措施。

8.2 试样前处理

8.2.1 取样

称取、量取或移取试样时，样品质量或体积精度应满足标准方法规定要求。因试样中测定

目标物浓度过高或过低需调整样品量时，调整后应不降低方法的性能指标，并进行技术验证。

8.2.2 加标

对于内标法或添加回收样品，应在取试样后加入提取液之前进行加标操作。对于测定目标

物在提取前无需水解的试样，加标后宜静置 30 分钟以上再进行提取操作；对于测定目标物在

提取前需进行水解操作的试样，加标后宜在适宜条件下静置一段时间后再进行提取操作。

8.2.3 蒸馏

对于沸点较高或热不稳定的目标物，宜采用减压蒸馏或水蒸汽蒸馏；进行蒸馏前，应先检

查系统的气密性，防止蒸馏过程中目标物的损失；蒸馏烧瓶中所盛放液体不能超过其容积的

2/3，也不宜少于 1/3；加热温度应稍高于目标物的沸点；冷凝系统和接收系统应与蒸馏速度

相适应；蒸馏完毕，应先停止加热，再停止冷凝系统工作。

8.2.4 水解

当测定目标物在试样中全部或部分以结合态或轭合态存在时，需要采用水解步骤将测定目

标物游离出来，再进行提取或净化操作。常用的水解剂包括酸、碱和酶制剂等。

水解操作应注意不同种类试样对水解剂的消耗量可能存在差异，水解剂的用量应适当过

量，并充分考虑试样基质的影响，严格控制水解条件，确保水解完全。

8.2.5 炭化

试样需进行炭化处理时，可在电炉或电热板上进行炭化。炭化过程中应防止着明火，以免

细灰粒被气流带出致损失。含脂肪的食品样品宜加盖并留适当缝隙炭化，直到无烟为止。 
8.2.6 灰化

对于需要灰化的试样，一般应首先将试样炭化。 
将炭化后试样先在马弗炉中 200℃~250℃温度下灰化数小时后，通常再在 450 ℃下灰化

12h~ 24h，或按照待检验元素要求的温度灰化 12h~24h，直到灰分呈白色或灰白色疏松颗粒或

粉末状为止，必要时可延长灰化时间。 
灰化过程中应严格控制温度（可用石英温度计或校验合格的自动温度控制器控制），以免

造成待测元素损失或样品烧结。 
大米等难灰化的试样，可在灰化最后阶段取出冷却后加入适量的硝酸、过氧化氢或亚硝酸

钠等助灰化剂加快灰化速度，在电炉或电热板上蒸干后，再继续在马弗炉中灰化，但要注意

助灰化剂对测量结果的影响，必要时需进行较正。

8.2.7 消解

进行消解操作时应按照标准方法的规定严格控制消解试剂用量、消解温度和消解时间，确

保消解完全。消解操作应注意不同种类试样的消解条件可能存在差异，性质差异较大的试样

不宜同批次消解。

8.2.8 提取
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除内标法外，宜提取 2-3 次以保证提取效率，提取溶剂的体积宜大于等于样品的体积。

进行提取操作时，应避免乳化等带来测定目标非预期的损失。

8.2.9 净化

进行液液萃取净化操作时，应避免乳化等带来测定目标物非预期的变化。

采用商品化固相萃取柱、基质分散材料等进行净化操作时，净化材料应与标准方法中规定

的净化材料一致或等效，必要时上样前进行活化处理。

8.2.10 衍生化

衍生化操作应注意不同种类试样对衍生试剂的消耗量可能存在差异，衍生试剂的用量应适

当过量，衍生化反应时间应足够，并充分考虑试样基质的影响。

8.2.11 浓缩

浓缩操作应防止过干、温度过高、时间过长等对测定目标物稳定性的不利影响。

对于多个试样溶液同时浓缩的操作，应注意避免交叉污染。

对于减压浓缩操作，应小心控制压力，避免暴沸。

对于挥发性较强的测定目标物可添加保留剂以减少其在浓缩过程中的损失。

8.2.12 复溶

复溶浓缩残渣时，宜选择与标准工作溶液相同组成的复溶液，以保持测量系统的一致性。 

8.3 试样溶液的测定

8.3.1 进行检验前，应按照标准方法的规定，调整仪器状态，使其性能符合检验要求。

8.3.2 试样溶液的测定条件应与标准溶液一致，并按照标准方法的规定进行定性判定和定量

测定。

8.3.3 当采用单点定量方法时，试样溶液中测定目标物的浓度应与标准溶液的浓度相近；当

采用标准曲线法定量时，试样溶液中测定目标物的浓度应在线性范围内。

8.3.4 试样溶液浓度过高或过低（超出标准曲线线性范围）且标准方法无明确规定时，可通

过稀释或浓缩重新定量，必要时应先做技术验证。

8.3.5 当方法存在显著基质效应且无法采用净化手段或内标法定量等消除基质效应影响时，

可采用基质匹配标准曲线或基质加标标准曲线定量。选择基质匹配标准曲线和基质加标标准

曲线定量时，应对基质的空白本底值进行评估，并避免空白基质与试样基质不一致造成的定

量偏差。

8.3.6 对于内标法的标准曲线、基质匹配标准曲线、基质加标标准曲线，在样品测试浓度超

出标准曲线线性范围后，不可直接稀释进样测定，需根据样品中的测定目标浓度重新制作标

准曲线，或重新取样检验。

8.3.7 测定过程中，应对检验设备的稳定性进行必要的监控。

8.4 空白试验

8.4.1 空白试验是指除不加试样外，采用完全相同的分析步骤、试剂和用量（滴定法中标准

滴定液的用量除外），进行同批次操作。

8.4.2 空白试验结果主要用于扣除系统本底，以及监测检测系统是否有污染物。

8.5 质量控制要求

8.5.1样品检验时，应同时采用适宜的质量控制方法监控结果的有效性。

8.5.2每一检验批至少选择一种质量控制方法。

8.5.3当质量控制结果不符合预期要求时，该检验批检验结果无效。 
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9 检验结果的表述

9.1 测定值的运算和有效数字应符合数值修约规则。 

9.2 检验结果保留小数点后的位数或有效位数，应满足食品安全国家标准的相关规定。

9.3 样品测定值的单位应使用法定计量单位，量和单位的表示见附录 C 表 C.1。

9.4 如果分析结果小于方法的检出限，用“未检出”或小于检出限表述分析结果，当用“未

检出”表述分析结果时应注明检出限数值；分析结果大于等于检出限但无定量限时，用实际

检出值表述分析结果；分析结果大于等于检出限（或无检出限）但小于定量限时，用小于定

量限表述分析结果；分析结果大于等于定量限时，用实际检出值表述分析结果；当无检出限

和定量限时，用实际检出值表述分析结果。

9.5 当检验结果以两个或两个以上目标物之和计时，对于有限量的物质，小于定量限目标物

的检验结果不计入；当所有目标物的检验结果均小于定量限时，加和检验结果以小于最大的

定量限表述；当标准明确其他目标物以其中某一种目标物计时，加和时其他目标物应根据分

子量进行折算。

10 检验原始记录要求

实验室应记录检验过程中的关键数据以及检验方法、设备、环境等信息，电子记录和纸质

记录同等有效。记录的具体内容包括但不限于：

a）所采用的检验方法，当存在多个可选方法或可选步骤时，应明确记录所选择的方法和

步骤；

b）实验过程产生的参与检测结果计算的所有数据；

c）与检测结果量值溯源密切相关的仪器设备信息；

d）检验方法中有明确要求或特殊要求的环境条件；

e）质控结果和其符合性判定结论。
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附录 A 

常用酸碱浓度表

（资料性附录）

常用酸碱浓度表（市售商品）见表 A.1。

表 A.1 常用酸碱浓度表（市售商品）

试剂名称 分子量 含量（质量分数）

%
相对密度 浓度

mol/L
冰乙酸 60.05 99.5 1.05 17（CH3COOH）

乙酸 60.05 36 1.04 6.3（CH3COOH）

甲酸 46.02 90 1.20 23（HCOOH）

盐酸 36.5 36～38 1.18（约） 12（HCl）

硝酸 63.02 65～68 1.4（约） 16（HNO3）

高氯酸 100.5 70 1.67 12（HClO4）

磷酸 98.0 85 1.70 15（H3PO4）

硫酸 98.1 96～98 1.84（约） 18（H2SO4）

氨水 17.0 25～28 0.88（约） 15（NH3·H2O）
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附录 B 

常用洗涤液的配制和使用方法

（资料性附录）

B.1 重铬酸钾-硫酸溶液（100 g/L）：称取 100 g 重铬酸钾（化学纯）于 1000 mL 烧杯中，加

入 100 mL 水，稍微加热，使其溶解。把烧杯放于水盆中冷却后，慢慢加入硫酸（化学

纯），边加边用玻璃棒搅动，防止硫酸溅出，开始有沉淀析出，硫酸加到一定量时沉淀可溶

解，加硫酸至溶液总体积为 1000 mL。该洗涤液具有强氧化性，但其氧化作用比较慢，直接

接触器皿数分钟至数小时才有作用，待洗涤物取出后用自来水充分冲洗 7～10 次，最后用纯

水淋洗 3 次。

B.2 肥皂洗涤液、碱洗涤液、合成洗涤剂洗涤液：配制一定浓度，主要用于油脂和有机物的

洗涤。

B.3 氢氧化钾-乙醇洗涤液（100 g/L）：取 100g 氢氧化钾用 50 mL 水溶解后，加乙醇至 1 
L。该洗涤液适用洗涤油垢、树脂等。

B.4 酸性草酸或酸性羟胺洗涤液：称取 10 g 草酸或 1g 盐酸羟胺，溶于 10 mL 盐酸溶液（1
＋4）中。该洗涤液可洗涤氧化性物质。对沾污在器皿上的氧化剂，酸性草酸洗涤液作用较

慢，酸性羟胺洗涤液作用快且易洗净。

B.5 硝酸洗涤液：常用体积比为（1＋9）或（1＋4），主要用于浸泡清洗测定金属离子时所

使用的器皿。一般浸泡过夜，取出用自来水冲洗，再用去离子水冲洗。

B.6 洗瓶机专用洗涤剂：需包含多重清洁机制，如溶解能力、增溶作用、润湿和乳化作用、

水解作用、氧化作用等，并应具有良好的材料兼容性、低泡沫、易漂洗性和环保性。

B.7 洗涤后的器皿应防止二次污染。
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附录 C

常用的量、单位及其符号

（资料性附录）

常用的量、单位及其符号见表 C.1。

表 C.1 常用的量、单位及其符号

序号 量的名称 量的符号 单位名称及符号

1 因变量 X 依检测目标而不同

2 质量 m 千克（kg）、克（g）、毫克（mg）、微克（g）、纳克

（ng）
3 物质的量 n 摩尔（mol）、毫摩尔（mmol）、微摩尔（mol）
4 体积 V 升（L）、毫升（mL）、微升（L）、纳升（nL）
5 质量分数 w 克/100 克（g/100g）、克/千克（g/kg）、毫克/千克

（mg/kg）、微克/千克（g/kg）
6 质量浓度  克/升（g/L）、毫克/升（mg/L）、微克/升（g/L）
7 摩尔浓度 c 摩尔/升（mol/L）、毫摩尔/升（mmol/L）、微摩尔/升

（mol/L）
8 长度 l 米（m）、分米（dm）、厘米（cm）、毫米（mm）

9 宽度 b 米（m）、分米（dm）、厘米（cm）、毫米（mm）

10 高度 h 米（m）、分米（dm）、厘米（cm）、毫米（mm）

11 厚度  米（m）、分米（dm）、厘米（cm）、毫米（mm）

12 面积 A 平方米（m2）、平方分米（dm2）、平方厘米（cm2）、

平方毫米（mm2）

13 时间 t 日（d）、时（h）、分（min）、秒（s）
14 相对密度 d 无量纲

15 能量 E 千焦（kJ）、焦（耳）（J）
16 压力，压强 P 大气压（atm）、托（Torr， torr）、毫米汞柱（mmHg）、

帕斯卡（Pa）
17 温度 T 摄氏度（℃）、开（尔文）（K）

18 相对分子质量 Mr 无量纲

19 频率 f 赫兹（Hz）
20 波长  纳米（nm）
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