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半固体及固体乳制品中蛋白质、水分、脂肪、pH 快速测定 近红外
光谱法

1 范围

本文件描述了半固体及固体乳制品中蛋白质、水分、脂肪、pH值的近红外光谱检测方法的原理，

通过试样制备、模型建立和验证，规范样品的检测及结果的保证。

本文件适用于半固体及固体乳制品中蛋白质、脂肪、pH值、水分（干物质）的快速测定。

本文件适用于干酪、再制干酪、干酪制品、乳清粉、乳粉、黄油。

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 5009.3 食品安全国家标准 食品中水分的测定

GB 5009.5 食品安全国家标准 食品中蛋白质的测定

GB 5009.6 食品安全国家标准 食品中脂肪的测定

GB 5009.237 食品安全国家标准 食品中pH值的测定

GB/T 6682 分析实验室用水规格和试验方法

3 术语和定义

下列术语和定义适用于本文件。

3.1 定标模型 calibration model

利用化学计量学方法建立的样品近红外光谱与对应化学标准值之间关系的数学模型。

3.2 近红外分析仪 near-infrared instrument

用于检测样品的定标模型的建立和评价、实施检测的近红外分析仪。

3.3 定标模型转移 calibration model transfer

同一设备制造商提供的、同一型号的近红外分析仪，依据使用需求和样品类型，在一台仪器上建立

相应的定标模型，经评价合格后，可复制或转移到其他近红外分析仪使用，不必每台设备都进行定标模

型建立和评价。

3.4 质控样品 monitor samples

用于监测近红外分析仪日常工作稳定性，与待测组分相同或接近的稳定、均一样品，经标准方法检

测定值的样品。

3.5 标准方法 standard method

测定样品组分含量标准值时所采用的国家或国际标准测试方法。

3.6 样品集 sample set

样品中水分（干物质）、蛋白质、脂肪、pH值的含量可以覆盖同类产品的适用范围，用于定标模

型建立和评价的一组具有代表性的样品。
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4 原理

利用半固体及固体乳制品中N-H、C-H、O-H、C=O等化学键在特定波长下泛频振动或转动对近红

外光的吸收特性，获得近红外光谱，通过偏最小二乘法建立近红外光谱与样品中蛋白质含量、脂肪含量、

水分含量等之间的相关关系，形成定量分析的定标模型，实现对半固体及固体乳制品中蛋白质、脂肪、

水分（干物质）及pH值含量的快速测定。

5 仪器设备

5.1 近红外分析仪

a) 近红外定标模型的建立和评价按附录 A的规定执行。

b) 近红外定标模型的转移和确认按附录 B的规定执行。

c) 近红外定标模型的管理维护按附录 C的规定执行。

5.2 装样装置：直径为 3-15cm的杯体，通过填充或旋转（压紧）杯盖达到紧实样品的目的。

5.3 研磨仪或组织捣碎机或其他合适的设备。

6 测定

6.1 仪器预热和校准

6.1.1 按照近红外分析仪（5.1）说明书的要求进行仪器预热和自检测试。

6.1.2 实验室定期使用质控样品对近红外分析仪进行检测结果校准：质控样品的仪器检测结果与质控

样品定值绝对差值应不大于质控样品定值的 10%。质控样品的选择和贮存按附录 D的规定执行。

6.2 样品制备

6.2.1 待测试样品的温度范围一般控制在 2-35℃，最好与模型定标时的温度范围一致。

6.2.2 组织状态均一的样品：取适量样品置于装样装置，使样品平铺于装样装置底部并压紧，确保光

谱扫描面平整，无气泡、间隙、裂痕等影响光谱采集准确性的因素。

6.2.3 组织状态不均匀或颗粒的样品：使用研磨仪或组织捣碎机或其他合适的设备制备成均一的样品，

如果样品不能被粉碎或磨碎，通过强烈的揉捏彻底混合，过程中应避免水分流失，再取适量样品置于装

样装置，使样品平铺于装样装置底部并压紧，确保光谱扫描面平整，无气泡、间隙、裂痕等影响光谱采

集准确性的因素。

6.3 测定

将制备的样品和/或装样装置置于近红外分析仪的扫描视窗上，点击软件扫描按钮，用近红外分析

仪进行测定，测出水分（干物质）、蛋白质、脂肪、pH值的含量。定期需将检测结果导出进行备份，

数据管理见附录C。

7 结果表述

同一样品应连续进行2次检测，两次测定结果的偏差应符合8精密度的要求，取两次数据的平均值为

测定结果，仪器显示设置结果保留小数点后3位，结果报告时按照标准方法执行，具体见下表1。

表 1 检验结果表述

项目 标准号 保留位数
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项目 标准号 保留位数

蛋白质 GB 5009.5 第一法 含量≥1g/100g时,结果保留三位有效数字

含量<1g/100g时,结果保留两位有效数字

水分 GB 5009.3 第一法 含量≥1g/100g时,计算结果保留三位有效数字

含量<1g/100g时,计算结果保留两位有效数字

干物质 / 含量≥1g/100g时，计算结果保留三位有效数字

含量<1g/100g时,计算结果保留两位有效数字

脂肪 GB 5009.6 第三法 结果保留 3位有效数字

pH GB 5009.237 结果精确至小数点后 2位

8 精密度

在同一实验室内，由同一操作者使用相同的仪器设备，按相同测试方法，并在短的时间内，对同一

被测样品进行连续测试，获得的多次蛋白质和水分含量测定结果的绝对差值应不大于重复测定结果算术

平均值的5%，获得的多次脂肪含量测定结果的绝对差值应不大于0.3g/100g，获得的多次pH含量测定结

果的极差应不大于0.1的要求。

9 其他

测量结果出现以下任一情况，均可确认其为异常检测结果：

——测量结果超出定标模型覆盖的水分（干物质）、蛋白质、脂肪、pH值含量范围；

——两次测量结果的偏差不符合精密度的要求；

——仪器或化学计量学软件出现报警情况下的测量结果。
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附 录 A
（规范性）

近红外定标模型建立和评价规则

A.1 样品采集

将固体或半固体样品按照样品类型、配料表和营养成分表进行分类，每类样品分别采集样本。样品

温度控制在2-35℃，冷冻样品回温到2-8℃，记录光谱采集时样品控制温度。

A.2 光谱采集

仪器自检通过后，通过试验确定合适的光谱采集参数，在半固体及固体乳制品表面采集光谱，使用

近红外漫反射技术获取光谱信息，光源对样品进行扫描，每个样品采集12个位点光谱；将测定得到的吸

光光度光谱，经过一阶微分处理，计算平均光谱作为最终测量光谱，否则记录为异常测量。

A.3 标准方法测定

选取近红外光谱采集处的半固体及固体乳制品，按照标准方法测定样品的水分含量、蛋白质含量、

脂肪含量和pH值含量。

A.4 定标模型的建立

参与建立定标模型的半固体及固体乳制品样品应具有代表性，水分、蛋白质、脂肪、pH含量范围

要涵盖待测样品特性。样品集应不少于50份，应选择合适的预处理方法对近红外光谱进行预处理，选择

合适的波长或频率、变量数目及多元校正方法，结合对应样品的标准方法测定值，以标准方法测定值数

据矩阵为自变量X和以建模光谱矩阵为因变量Y，利用偏最小二乘回归法形成建立定标模型。

A.5 定标模型的评价

选择10份及以上的样品评价定标模型，其代表性要求与样品集样品一致，应用A.4建立的模型进行

检测，采用A.3所示的标准方法测定其水分、蛋白质、脂肪、pH值含量，使用决定系数指标评价定标模

型，适用时选择定标标准差、预测标准差评价，相关评价指标的要求见附表2。

表 2 相关评价指标的要求

项目 决定系数 定标标准差 预测标准差

水分评价指标 ≥0.8 ≤0.5 ≤0.5

蛋白质评价指标 ≥0.8 ≤0.5 ≤0.5

脂肪评价指标 ≥0.8 ≤0.5 ≤0.5

pH值评价指标 ≥0.8 ≤0.5 ≤0.5

决定系数按式（1）计算:

�2 = 1 − �=1
� (��−���)2�

�=1
� (��−���)2�

················································ (1)

定标标准差按式（2）计算：

��� = �=1
� (��−���)2�
�−�−1

··················································· (2)

预测标准差按式（3）计算：
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��� = �=1
� (��−���)2�

�−1
·················································· (3)

式中：

R2—用于评估样本定标模型测定值与标准方法测定值之间的相关程度，R2越接近于 1，则定标模型

测定值与标准方法测定值之间的相关程度越好；

SEC—用于分析模型对样本成分含量的检测能力，SEC值越小，表明分析模型的检测能力越强；

SEP—用于评价分析模型对新样本的适用能力，SEP 越小，表明模型的泛化能力越高；

—第 i个样本的使用标准方法测定值；

—第 i个样本使用定标模型测定值；

—样本集中所有样本使用标准方法测定值的平均值；

—样本数量；

R—偏最小二乘法的主成分数。
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A
A

附 录 B
（规范性）

近红外定标模型的转移和确认规则

B.1 基本要求

B.1.1 确认的功能要求

B.1.1.1 具有分析半固体及固体乳制品的可靠定标模型。

B.1.1.2 满足检测半固体及固体乳制品的近红外分析仪。

B.1.2 下列情况之一，需对近红外分析仪定标模型进行确认：

a)定标模型首次使用时，或定标模型更新后，或更换仪器时；

b)样品来源发生重大改变时；

c)仪器维修或更换光源等配件后；

d)其他需要验证时。

B.1.3 确认样品的要求

B.1.3.1 确认样品应覆盖样品的成分、含量、工艺、储存条件等，验证样品的测定组分含量应在定标

模型中该组分的定标含量范围内，尽量覆盖该范围，且呈较均匀的分布。

B.1.3.2 样品组分的标准值，由本实验室或通过认证认可的实验室应用规定的标准方法进行测定并统

计确定。样品组分标准方法检测应与近红外测定同步进行。

B.1.3.3 确认测试时样品的温度范围应与定标模型规定的温度范围一致。

B.2 确认的内容及评价

B.2.1 转移截距确认

采用验证样品集进行定标模型准确性验证，应用t检验法对比分析上述获得的检测数据。t≤2时，

无需调整截距；t＞2时，用标准方法检测数据的平均值与定标模型检测获得的数据平均值之差作为定标

模型的截距修正值。

B.2.2 准确性确认

选择5份及以上的样品评价定标模型，其代表性要求与样品集样品一致，应用A.4建立的模型进行检

测，采用A.3所示的标准方法测定其水分、蛋白质、脂肪、pH值含量，仪器检测结果与标准方法测定结

果之绝对差值应不大于标准方法测定结果的10%。如果有不符合要求的，不能通过验证，应该查明原因，

重新进行验证，直至符合要求。

B.2.3 重复性确认

选择B.2.2准确性确认中的1个验证样品，使用A.4建立的模型重复测定2次，各样品测定结果的重复

性均应符合8精密度的要求。对不符合要求的，不能通过验证，应查明原因，重新进行验证，直至符合

要求。
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B
B

附 录 C
（规范性）

近红外定标模型管理维护规则

C.1 管理与维护

C.1.1 应统一管理使用本标准检测半固体及固体乳制品的近红外分析设备。

C.1.2 管理与维护的内容，包括（但不限于）：

——定标模型建立、转移评价的样品及质控样品的采集、分析、保存及发送；

——近红外定标模型验证及评价；

——近红外定标模型转移及确认；

——近红外设备的日常监控；

——近红外设备维修记录；

——软件升级记录等。

C.1.3 所有定标模型质控样品，从制备后到测定前，应密封保存在不会引起样品成分改变的环境中，

且应保证在运输或储存过程中不受损坏。

C.1.4 转移的定标模型在应用前进行定标模型转移效果评价，不符合要求的，应查明原因，并重新进

行转移效果评价，直至符合要求。

C.2 数据库建档

——管理者定期从每台近红外仪上导出检测数据和光谱数据，统一备份；

——管理者应将数据定期转移备份到外部存储装置。

C.3 仪器与定标模型建档

C.3.1 仪器建档内容，包括（但不限于）：

——仪器制造商；

——仪器名称及型号；

——仪器序列号；

——安装日期；

——维修记录；

——仪器使用记录；

——软件升级记录；

C.3.2 定标模型和定标模型评价建档内容，包括（但不限于）：

——定标模型的名称和编号；

——定标模型的组分的浓度范围；

——定标模型使用的温度允许范围；

——验证样品类型；

——验证样品个数；

——验证样品采样及制备方法；

——验证样品组分的浓度范围；

——验证样品的测试温度范围；

——测定化学值的标准方法；

——定标模型验证的评价；

——定标模型转移日期；

——验证单位；
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——验证日期；

——本标准未规定的，或认为是非强制性性的，以及可能影响测定结果的全部细节。

C.4 仪器与定标模型转移建档

C.4.1 仪器建档内容，包括（但不限于）：

——仪器制造商；

——仪器名称及型号；

——仪器序列号；

——安装日期；

——维修记录；

——仪器使用记录；

——软件升级记录。

C.4.2 定标模型和定标模型转移建档内容，包括（但不限于）：

——定标模型的名称和编号；

——定标模型的浓度范围；

——定标模型使用的温度允许范围；

——验证样品类型；

——验证样品的浓度范围；

——验证样品的测试温度范围；

——验证单位及验证时间；

——测定化学值的标准方法；

——定标模型验证的评价；

——定标模型转移日期；

——定标模型转移的评价；

——定标模型转移使用的单位；

——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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C
C

附 录 D
（规范性）

质控样品的选择和贮存规则

D.1 质控样品的选择

质控样品的选择应符合如下要求：

——质控样品的基体与测试样品的基体相同或尽可能相近；

——质控样品的组织状态均匀，质量稳定；

——采集保质期之内的、同一批次样品，如有时间标示的样品尽可能连续时间取样；

——依据检测频次选择适宜的质控样品采集量，避免过量库存和质控样品缺失问题。

D.2 质控样品的测定

将采集的质控样品随机抽取 3个质控样品，使用下列规定的标准方法测定样品组分的含量。取

上述 3个质控样品各组分含量的平均值作为各组分的定值。
——测定水分含量，按 GB 5009.3第一法的规定执行；

——测定蛋白质含量，按 GB 5009.5 第一法的规定执行；

——测定脂肪含量，按 GB 5009.6 第三法的规定执行；

——测定 pH含量，按 GB 5009.237的规定执行。

D.3 质控样品的贮存

按用途、按产品要求贮存条件进行分隔储存，定期监测贮存条件并记录。样品储存区域需有

明显标识，注明标准样类型、有效使用周期等信息，自定值日起有效期应不超过 1/2保质期。

质控样品应有明显的标识，标识信息含如下内容：
——样品名称；

——编号和/或批号；

——制备日期；

——预期的用途和特别的使用说明；

——指示值；

——贮存说明；

——有效期信息。
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