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一、任务来源及工作过程
2012年10月国家粮食局标准质量中心（以下简称标准中心）有关领导安排我们在东北三省及内蒙做低温高水分玉米的容重快速检测试验。试验结果与烘干后、晾晒后用容重器测定结果相对比，之后国家粮食局标准质量中心安排有关省做验证试验。主要工作过程如下：
1、设计制造样机及先行试验
由公主岭志和公司提出工作原理与方法，由沈阳龙腾电子有限公司设计制造了20台JFDK-500A型快速容重仪样品。并交由公主岭志和公司于2012年12月分别在黑龙江省、吉林省、内蒙古自治区做了一些关于容重仪与烘干塔相对应的低温高水分玉米测试数据，具体测试情况是：黑龙江省（双城市丰润粮谷加工有限公司、双城市益德福宁粮食有限公司）共做样品53份，其中最大水分38.3%，最小水分21.9%，最大误差6g/L，最小误差0g/L,平均2g/L；吉林省（中粮生化能源公主岭有限公司、黄龙食品工业有限公司）共做样品63份，其中最大水分34.5%，最小水分21.0%，最大误差7g/L，最小误差0g/L，平均3g/L；内蒙古自治区（通辽集丰粮贸有限责任公司）共做样品30份，其中最大水分38.2%，最小水分21.7%，最大误差6g/L，最小误差0g/L，平均3g/L。
厂家组织测试后，认为效果良好随即向上报告，得到了标准中心主要领导的重视。指示由标准中心安排正式测试。
2、国粮局标准质量中心安排组织测试
根据国家粮食局标准质量中心“关于开展JFDK-500A型容重测定仪国家标准适用性验证工作”的函，为了考察JFDK-500A型容重测定仪适用并满足国家标准的可行性，由国粮局标准质量中心组织抽调了十几个省的粮样，分别在郑州、石家庄、长春、西安、武汉5地进行了测试。具体如下： 2013年6月26日至28日在河南粮食质量监测中心和2013年7月10日至13日在河北粮食质量监测中心对小麦、2013年11月在陕西省西安市进行了西北粮样测试、2013年12月4日至7日在吉林粮食质量监测中心对关外玉米、2014年5月14日至15日在湖北粮食质量监测中心对关内玉米容重进行了验证测试。
3、测试结论与新标准的提出
标准中心于2014年5月17日～19日，组织邀请了全国各地有关粮食检测专家在武汉市召开了JFDK-500A型容重测定仪评审会。经过对以上多省粮食样品的测试数据分析并对验证结果进行了评审，与会专家经过讨论形成评审意见如下：
（1）该仪器利用阿基米德原理测定粮食容重，不受粮食粒型、籽粒大小、散落性等因素的影响，首次解决了直接测定高水分、冰冻玉米容重的难题。
（2）通过对该仪器测定小麦、关外玉米、关内玉米和高水分玉米容重的准确性、重复性、稳定性、台间差等参数验证，测试结果符合GB/T5498-2013、GB1353-2009附录A等标准和规定的要求。
（3）该仪器操作简便，可实现结果自动打印。建议进一步改善仪器外观和性能，尽快推广应用。
标准中心的主要领导都参加了此次评审会议，根据评审专家的结论为了更快更好的解决北方冻玉米和高水份玉米收购、存储时测试等级不够快捷准确这一老大难问题，中心领导提出尽快制订行业标准，以便早日推广。
二、新型容重仪的意义与标准编制原则
在国家粮食质量标准GB 1353-2009和GB 1351-1999中规定了玉米和小麦的等级用容重来确定，目的是反应玉米和小麦籽粒的内在质量，其实质就是测定其密度。由于容重器法测定玉米和小麦容重值受干扰因素很多（如温度、水分、籽粒大小、散落性、孔细度、不完善粒的多少等），导致出现诸多弊端。一是容重器法有一定的局限性（如玉米水分超过18.0%不能直接测量），给测量工作带来不便。二是测出水分在15%～18%范围内的粮食容重值没有实际意义，因为玉米入库烘到安全水分14%时其容重值会发生变化，等级也会发生变化。三是同一批次粮食用快速降水仪烘干的样品测出的容重值与烘干塔烘干的样品容重值有差距。为解决这一问题，我们采用浮力方法直接测定玉米和小麦的密度，换算成容重值再修正到安全水分（14.0%）的容重值，用这种方法测容重避开了一切外界干扰因素的影响，实现了同一水分、同等条件下对粮食籽粒干物质含量的高低进行分级定等。这是对于提高测定方法的精度和准确性及测量速度，推进粮食质量标准的科学化一次非常有意义的研究。
本标准由辽宁省粮油检验监测所、沈阳龙腾电子有限公司和吉林公主岭志和公司主要起草。按照GB/T1.1-2000《标准化工作导则  第1部分：标准的结构和编写规则》及GB/T1.2-2002《标准化工作导则  第2部分：标准中规范性技术要素内容的确定方法》的要求进行编写。
三、工作原理与论据
通过容重仪称重装置称量出样品在空气中重量和在水中重量，利用阿基米德定律的原理，测量出样品籽粒的体积，计算其密度值然后换算成容重值。再修正到安全水分（14.0%）的容重值。根据容重值大小进行分级定等。
 1、容重值的测量是通过以下公式实现的：
    公式：容重值（g/l）=BWd/（W-A）－C（X－14.0）
    B—密度转换成容重的换算系数（常数）
    W—样品质量，g
    A—样品在水中的质量（带眼盛样皿盒毛重-皮重），g
    d—水槽中水的密度值 （一般取1.0），g/ml
    C—水分修正参数（常数）
 X—样品水分值，%
    双试验结果允许差不超过3g/L，求其平均数，即为测定结果。
这种方法的最大优点是避开了粮食的粒型籽粒的大小、杂质、 散落性、孔细度、水分值大小、样品下落过程中贯性及振动等干扰因素的影响。实现了多大水分样品都能直接快速测量的愿望。
2、主要技术指标
称量范围：0～500g        测定时间：1分钟           

称量最小读数：0.1g      重复差：≤3g/L          　　
误差：≤5g/L            适应水分范围：0～100%

仪器适应温度：1℃～40℃   适应样品温度范围：-30℃～40℃
四、新、旧标准的总体对比
原容重仪标准对于测试高水份粮（18%以上水份）和冻粮，需先用降水设备烘干降低水份至18%后才能再用容重器测容重，否则水份大对容重结果影响较大并且即便是降至18%的水测容重其结果与安全储存水14%的容重值也有差异。而且降水时间在30～60分钟，时间也太长，不利于现场收购粮食。
而新标准省略了降水设备，可直接进行测量和自动计算，直接显示或打印出容重结果，并且1～3分钟内即可测试完成。非常有利于现场快速测试。
五、测试数据分析与容重仪技术性能指标
1、准确性
   按照国家标准方法以及JFDK-500A型容重测定仪分别对不同粮种、不同容重梯度、不同产地的样品进行双试验检测，参照GB/T 4889-2008《数据的统计处理和解释 正态颁布均值和方差的估计与检验》的统计方法，采用配对t检验比较两种方法的检测结果是否存在显著性差异。分析结果见表1。从表1可看出，JFDK-500A型容重测定仪测定小麦、关内玉米、关外玉米和高水分玉米的容重与国家标准方法测定结果之间无显著性差异。
表1 准确性测定结果
	粮种
	样品数n
	td
	t0.05.n-1
	结果

	
	
	容重仪1＃
	容重仪2＃
	
	

	小麦
	29
	0.059
	0.245
	2.05
	td＜t0.05.28

	关内玉米
	16
	0.539
	0.106
	2.13
	td＜t0.05.15

	关外玉米
	13
	0.210
	1.315
	2.18
	td＜t0.05.12

	高水分玉米
	4
	2.45
	0.33
	3.182
	td＜t0.05.3


    2、重复性
河南、河北、吉林、湖北等四个省站分别两台验证用设备进行了6次重复测定，按照GB/T 4889-2008《数据的统计处理和解释 正态颁布均值和方差的估计与检验》中7.1章总体方差或标准差检验实施x2分布检验，判断该方法重复性测定标准差是否超过标准方法中规定的重复性要求；同时采用6次测定极差与现有国家标准规定的6次测定重复性临界极差进行对照，考察该方法的重复性。分析结果见表2。
表2重复性测定结果
	粮种
	验证地点
	仪器编号
	平均值
	标准偏差s
	极差
	x2值
	x20.95（5）
	结果

	小麦
	河南
	1＃
	796.3
	1.033
	3
	4.66
	11.0705
	x2＜x20.95（5）

	
	
	2＃
	770.5
	1.378
	3
	8.30
	
	

	
	河北
	1＃
	754.0
	1.265
	3
	6.99
	
	

	
	
	2＃
	755.5
	1.225
	3
	6.55
	
	

	关外玉米
	吉林
	1＃
	707.0
	0.632
	2
	1.75
	
	x2＜x20.95（5）

	
	
	2＃
	698
	0.983
	2
	2.06
	
	

	关内玉米
	湖北
	1＃
	757
	1.897
	5
	15.72
	
	x2＜x20.95（5）

	
	
	2＃
	674
	0.753
	2
	2.47
	
	x2＜x20.95（5）

	备注
	计算如下：n=6，国家标准规定双试差≤3g/kg，6次测定的重复性临界极
差CrR95（6）=/（6）×3/2.8=4.0×3/2.8=4.286，重复性标准差sr=3/2.8=1.07,x2=(n-1)s2/sr2


从表2可看出，JFDK-500A型容重测定仪测定小麦和关外玉米容重的重复性标准差和极差均没有超过标准方法中规定的重复性要求；2号容重仪测定关内玉米容重的重复性标准差和极差均没有超过标准方法中规定的重复性要求；1号容重仪测定关内玉米容重的重复性标准差和极差均超过标准方法中规定的重复性要求。技术人员对1号容重仪出现的问题分析原因如下：由于该方法属于损耗性测定，样品越测越少，而1号容重仪测试用的样品量本来较少，测试后期余样中碎粒和小粒粮相对较多，导致测定容重的偏差加大。
3、稳定性
   河南、河北、吉林、湖北等四个省站分别两台验证用设备，对随机选取的两份小麦或玉米样品，连续测定12小时，以JFDK-500A型容重测定仪测定数据的标准差和极差是否超过标准方法中规定的重复性要求来考察设备稳定性。统计结果见表3。
表3 稳定性数据分析 

	粮种
	验证
	仪器
	平均
	标准偏差
	极差
	x2值
	x20.95
	结果

	小麦
	河南
	2＃
	769
	0.78
	3
	5.82
	19.6751
	x2＜x20.95（11）


	
	河北
	1＃
	756
	1.16
	4
	13.03
	
	

	
	
	2＃
	756
	1.42
	5
	19.43
	
	

	关外玉米
	吉林
	1＃
	698
	1.08
	4
	11.28
	
	

	
	
	2＃
	698
	0.87
	3
	7.21
	
	

	关内玉米
	湖北
	1＃
	727
	1.56
	5
	23.51
	
	x2＜x20.95（11）

	备注
	计算如下：n=12，GB1353-2009附录A规定双试差≤3g/kg，12次测定的重复性临界极差CrR95（12）=/（12）×3/2.8=4.6×3/2.8=4.93，重
复性标准差sr=3/2.8=1.07,x2=(n-1)s2/sr2  


从表3可看出，与标准方法中规定的重复性要求相比较，JFDK-500A型容重测定仪测定小麦容重的稳定性标准差和极差出现一次临界值，其他均没有超过标准中规定的重复性要求；吉林验证的JFDK-500A型容重测定关外玉米容重的稳定性标准差和极差均没有超过标准方法中规定的重复性要求；湖北验证的JFDK-500A型容重测定仪测定关内玉米容重的稳定性极差处于临界值，标准差超过标准方法中规定的重复性要求。原因分析：河南、河北和吉林验证工作是结合会检进行的，样品量大，而湖北的验证工作是单独收集关内玉米、收集量少，尽管在验证时对容重相同的玉米进行了合并，以满足稳定性测定的需要，但样品量仍然偏少，随着测定进行，样品不断消耗，粮粒自动分级的现象体现在测定过程中，导致数据偏差较大。
4、台间差
两台JFDK-500A型容重测定仪分别29份小麦、13关外玉米、16份关内玉米样品进行双试验检测，采用配对t检验法比较两台设备的检测结果是否存在显著性差异。
经计算，小麦容重测定:td=0.523，查t分布表，t0.05.28=2.05,td=0.523＜t0.05.28=2.05；关外玉米容重测定：td=1.046，查t分布表，t0.05.12=2.18,td=1.046＜t0.05.12=2.18，关内玉米容重测定：td=1.232,查t分布表，t0.05.15=2.13,td=1.232＜t0.05.15=2.13，说明两台设备的测定结果之间无显著性差异。（见附件3表3）
5、结论
（1）该仪器采用电子显示屏直接显示结果，操作简单方便；对冰冻高水分玉米，无需解冻和降水，可以直接测定，一分钟出测定结果；
（2）根据测定原理，玉米籽粒大小、形状会明显影响国标方法的测定结果，但不会影响JFDK-500A型容重测定仪的测定结果，因此，玉米粒型过大或过小、破碎粒多少会影响到两方法的测定结果对照。例如：
	样品编号
	测定仪器
	容重（g/L）
	原因分析

	YZ14007
	JFDK-500A容重仪1＃
	678
	该样品所含破碎粒较多，表皮损伤后的籽粒吸水更多，导致测定时浮力计量参数变化

	
	JFDK-500A容重仪2＃
	674
	

	
	已检定容重器
	670
	

	YZ14010
	JFDK-500A容重仪1＃
	742
	籽粒胚部明显凹陷，孔隙度较大

	
	JFDK-500A容重仪2＃
	740
	

	
	已检定容重器
	730
	

	YZ14012
	JFDK-500A容重仪1＃
	760
	籽粒粒型整体较小，孔隙度较小

	
	JFDK-500A容重仪2＃
	762
	

	
	已检定容重器
	774
	


六、技术经济效果与社会效益
    本标准最主要的技术经济效果体现在东北和北方高水份玉米及冰冻玉米的收购、储存、运输各环节中。
本标准的推行，提高检测效率。由于可以现场快速测试出结果，能够解决农民冬天交粮难的问题。
由于是自动显示和可打印出测试结果，可以做到公平、公正、公开 收粮，使农民可以放心交粮，实现公平交易。
由于省略了降水设备和高温降水过程，可节约使用单位设备费用和电力费用。
新标准仪器若在东北三省及内蒙使用，仅节省降水仪电力费用一项，粗略计算就可以省电约5亿千瓦，价值3亿元人民币以上。新标准仪器由于快速测量也可节约检测人力成本，可减少农民或单位交粮检测等待时间，解放劳动力。可见社会效益十分可观。
七、废止现行有关标准的建议
    本标准发布实施后，建议废止GB1353-2009中的附录A或用本标准的方法取代。
