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前　　言

　　本文件按照ＧＢ／Ｔ１．１—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。

本文件由国家粮食和物资储备局提出。

本文件由全国粮油标准化技术委员会（ＳＡＣ／ＴＣ２７０）归口。

本文件起草单位：国家粮食和物资储备局科学研究院、国家粮食和物资储备局标准质量中心、黑龙

江国如生物科技有限公司、新疆维吾尔自治区粮油产品质量监督检验站、北京市粮油食品检验所、河南

省粮油饲料产品质量监督检测中心、山东省粮油检测中心、山西粮食质量监测中心、重庆市粮油质量监

督检验站、北京农业质量标准与检测技术研究中心、江南大学、安徽省粮油产品质量监督检测站、大庆市

粮食质量检验监测站、福建中储粮粮油质监中心。

本文件主要起草人：王松雪、李丽、王正友、张艳、叶金、袁强、马宏、祁潇哲、王中江、谢刚、尚艳娥、

尹成华、王培、王丽娟、邹勇、韩煜晖、李伟、陆安祥、孙秀兰、周勋、郑理芳。
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粮油检验　免疫亲和柱评价规范

１　范围

本文件界定了免疫亲和柱评价的术语和定义，规定了免疫亲和柱评价通用要求、评价程序、计算和

评价报告等内容。

本文件适用于免疫亲和柱相关技术指标评价。

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。

ＧＢ２７６１　食品安全国家标准　食品中真菌毒素限量

ＪＪＦ１００１　通用计量术语及定义

ＳＮ／Ｔ２７７５　商品化食品检测试剂盒评价方法

３　术语和定义

ＪＪＦ１００１和ＳＮ／Ｔ２７７５界定的以及下列术语和定义适用于本文件。

３．１

免疫亲和柱　犻犿犿狌狀狅犪犳犳犻狀犻狋狔犮狅犾狌犿狀

利用抗原抗体特异性可逆结合特性的固相萃取技术，根据抗原抗体的高选择性，从极端复杂的环境

中萃取出目标物及其类似物的一种净化材料，亦能利用抗体对目标物及其类似物亲和力的不同而达到

层析分离。

３．２

基质　犿犪狋狉犻狓

样本中除分析物以外的成分。

［来源：ＳＮ／Ｔ２７７５—２０１１，３．２］

３．３

标准物质　狉犲犳犲狉犲狀犮犲犿犪狋犲狉犻犪犾

具有一种或多种规定特性足够均匀且稳定的材料，已被确定其符合测量过程的预期用途。

［来源：ＳＮ／Ｔ２７７５—２０１１，３．３］

３．４

有证标准物质　犮犲狉狋犻犳犻犲犱狉犲犳犲狉犲狀犮犲犿犪狋犲狉犻犪犾，犆犚犕

附有由权威机构发布的文件，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

值的标准物质。

［来源：ＪＪＦ１００１—２０１８，８．１５］

３．５

基质效应　犿犪狋狉犻狓犲犳犳犲犮狋

样本中除分析物以外的其他成分对分析物测定值的影响以及基质对分析方法准确测定分析物的能
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力的干扰。

［来源：ＳＮ／Ｔ２７７５—２０１１，３．５］

３．６

柱容量　犮狅犾狌犿狀犮犪狆犪犮犻狋狔

免疫亲和柱的最大吸附量。

４　通用要求

４．１　应有中文标签和标识，包括制品名称、批号、规格、数量、有效期限、保存条件、生产者、地址、联系方

式等。

４．２　应有说明书，包括简介、适用范围、用途、原理、产品组分、保存条件、操作程序和注意事项等。

５　评价程序

５．１　评价原则

５．１．１　一物一评

不同基质应独立评价。

５．１．２　基于批次

评价应基于同一批次产品，评价结果适用于该批次产品。

５．２　样品选择

选择目标物未检出的空白基体样品、有证标准物质或标准物质，样本量应不少于６个。

５．３　方法选择

应根据不同的评价产品选择国家标准、行业标准方法或经过验证的其他参考方法。

５．４　评价指标

５．４．１　柱本底评测

同一批次的免疫亲和柱随机抽取６根，按照说明书中的方法，流出保护液，直至空气进入，用洗脱液

洗脱免疫亲和柱，洗脱液经高效液相色谱仪或高效液相色谱串联质谱仪等检测，通常不得检出。

５．４．２　柱容量评测

同一目标物同一批次的免疫亲和柱随机抽取６根，测定免疫亲和柱柱容量。

５．４．３　柱回收率评测

５．４．３．１　特异性

考察空白样品残留及空白基质干扰。取与待检测样品同基质的空白样品，按照５．３选定的方法检

测，每批次随机抽取６根，验证考察空白样品残留及空白基质的干扰情况，考察免疫亲和柱对空白基质

干扰的净化能力。
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５．４．３．２　准确性

不同浓度水平的基质液加标回收。取与待检测样品同基质的空白样品提取液进行加标，至少应包

含评价浓度的５０％、１００％、１５０％３个浓度水平，评价浓度应为ＧＢ２７６１中规定的限量浓度或用户检测

需求的浓度。按照３水平６平行的原则，每批次随机抽取１８根免疫亲和柱进行验证，检验同一批次免

疫亲和柱的准确性。

５．４．４　验证评测

应选择有证标准物质或标准物质评测。采用５．３选定的方法，每批次随机抽取６根免疫亲和柱进

行验证。计算检测结果的平均值、标准偏差、相对标准偏差以及准确性。

６　计算

６．１　回收率犚的计算

回收率犚 按式（１）计算。

犚＝
（犆犻－犆０）×犞２

犆×犞１
×１００％ …………………………（１）

　　式中：

犆犻 ———第犻个样液中目标物质的浓度；

犆０———空白试验中目标物质的浓度；

犞２———样液最终定容体积；

犆 ———加标所用的目标物浓度；

犞１———加标体积。

　　注：含量和体积的单位根据实际评价的目标物质而定。

６．２　平均值犡 的计算

平均值犡 按式（２）计算。

当狀个实验结果分别为犡１，犡２，犡３，…，犡狀 时，有

犡＝
犡１＋犡２…＋犡犻…＋犡狀

狀
…………………………（２）

　　式中：

犡犻 ———第犻个实验结果，犻＝１，２，…，狀；

狀 ———实验结果的数目。

６．３　标准偏差犛的计算

标准偏差犛按式（３）计算。

犛＝
∑（犡犻－犡）

２

狀－１槡 …………………………（３）

　　式中：

∑（犡犻－犡）
２———第犻个实验结果与平均值差的平方和，犻＝１，２，…，狀。

６．４　相对标准偏差犚犛犇的计算

相对标准偏差ＲＳＤ按式（４）计算。
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ＲＳＤ＝
犛

犡
×１００％ …………………………（４）

　　式中：

犛———标准偏差；

犡———狀个实验结果的平均值。

７　评价报告

评价报告应包括：

———产品基本信息；

———评价样品信息；

———评价方法；

———实验人员、实验日期；

———评价结果。

免疫亲和柱评价结果报告见附录Ａ。

部分真菌毒素免疫亲和柱评价推荐要求见附录Ｂ。
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附　录　犃

（资料性）

免疫亲和柱评测结果报告示例

　　免疫亲和柱评测结果报告见表Ａ．１。

表犃．１　《 免疫亲和柱评测》结果报告

实验室名称： 测试方法：

评测

项目
产品批号 评测基体 方法摘要

实验

结果

应用

评测

柱本底试验ａ １ ２ ３ ４ ５ ６ 平均值 标准偏差

测定值

阴性样本

提取液
１ ２ ３ ４ ５ ６ 平均值 标准偏差

测定值

阴性样本提取

液加标ｂ
１ ２ ３ ４ ５ ６

加标

浓度

平均

测定值
回收率

相对标

准偏差

水平１

水平２

水平３

标准物质编号 １ ２ ３ ４ ５ ６ 平均值
相对标

准偏差
特性值

不确

定度

方法

回收率

…

标准曲线 １ ２ ３ ４ ５ 犚２ 标准母液浓度
方法检测限

（ＬＯＤ）

浓度值

前处理方法 仪器条件 备注

　　
ａ 除不加样品外，程序同方法。

ｂ 考察的３水平浓度。

　　实验人员： 实验日期：
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附　录　犅

（资料性）

部分真菌毒素免疫亲和柱评价推荐要求

　　部分真菌毒素免疫亲和柱评价推荐要求见表Ｂ．１。

表犅．１　部分真菌毒素免疫亲和柱评价推荐要求

真菌毒素 评价指标 推荐要求

脱氧雪腐镰刀菌烯醇

柱本底 不得检出，低于方法的检出限

柱容量 ≥２０００ｎｇ

柱回收 ≥８５％，ＲＳＤ值不大于１０％

玉米赤霉烯酮

柱本底 不得检出，低于方法的检出限

柱容量ａ ≥１５００ｎｇ

柱回收 ≥８５％，ＲＳＤ值不大于１０％

黄曲霉毒素Ｂ族和Ｇ族

柱本底 不得检出，低于方法的检出限

柱容量ｂ 黄曲霉毒素总量的柱容量≥２００ｎｇ

柱回收 ≥８５％，ＲＳＤ值不大于１０％

赭曲霉毒素Ａ

柱本底 不得检出，低于方法的检出限

柱容量ａ ≥１００ｎｇ

柱回收 ≥８５％，ＲＳＤ值不大于１０％

伏马毒素

柱本底 不得检出，低于方法的检出限

柱容量ｃ 伏马毒素总量的柱容量≥５０００ｎｇ

柱回收 ≥９０％，ＲＳＤ值不大于１０％

Ｔ２毒素

柱本底 不得检出，低于方法的检出限

柱容量ａ ≥１５００ｎｇ

柱回收 ≥８５％，ＲＳＤ值不大于１０％

　　
ａ 参考食品安全国家标准的相关规定。

ｂ 黄曲霉毒素总量以黄曲霉毒素Ｂ１、黄曲霉毒素Ｂ２、黄曲霉毒素Ｇ１、黄曲霉毒素Ｇ２ 总和计。

ｃ 伏马毒素总量以伏马毒素Ｂ１、伏马毒素Ｂ２、伏马毒素Ｂ３ 总和计。
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