
第二章   食品样品的采集与处理 
第一节   样品的采集 

一、样品的采集 
分析检验的第一步就是样品的采集，从大量的分析对象中抽取有代表性的一部分作为分

析材料（分析样品），这项工作称为样品的采集，简称采样。 
采样是一个困难而且需要非常谨慎的操作过程。要从一大批被测产品中，采集到能代表

整批被测物质质量的小量样品，必须遵守一定的规则，掌握适当的方法，并防止在采样过程

中，造成某种成分的损失或外来成分的污染。 
被检物品的状态可能有不同形态，如固态的，液态的或固液混合的等等。固态的可能因

颗粒大小、堆放位置不同而带来差异；液态的可能因混合不均匀，或分层而导致差异，采样

时都应予以注意。 
正确采样，必须遵循的原则是：第一，采集的样品必须具有代表性；第二，采样方法必

须与分析目的保持一致；第三，采样及样品制备过程中设法保持原有的理化指标，避免预测

组分发生化学变化或丢失；第四，要防止和避免预测组分的玷污；第五，样品的处理过程尽

可能简单易行，所用样品处理装置尺寸应当与处理的样品量相适应。 
采样之前，对样品的环境和现场进行充分的调查是必要的，需要弄清的问题有这些： 
1.采样的地点和现场条件如何？ 
2.样品中的主要组分是什么，含量范围如何？ 
3.采样完成后要做哪些分析测定项目？ 
4.样品中可能会存在的物质组成是什么？ 
样品采集是食品分析工作中的重要环节，不合适的或非专业的采样会使可靠正确的测定

方法得出错误的结果。 
二、样品的分类 
按照样品采集的过程，依次得到检样、原始样品和平均样品三类。 
检样：由组批或货批中所抽取的样品称为检样。检样的多少，按该产品标准中检验规则

所规定的抽样方法和数量执行。 
原始样品：将许多分检样综合在一起称为原始样品。原始样品的数量是根据受检物品的

特点、数量和满足检验的要求而定。 
平均样品：将原始样品按照规定方法经混合平均，均匀的分出一部分，称为平均样品。

从平均样品中分出三份，一份用于全部项目检验；一份用于在对检验结果有争议或分歧时作

复检用，称作复检样品；另一份作为保留样品，需封存保留一段时间（通常一个月），以备

有争议时再作验证，但易变质食品不作保留。 
三、采样的一般方法 
样品的采集一般分为随机抽样和代表性取样两类。随机抽样，即按照随机原则，从大批

物料中抽取部分样品。操作时，应使所有物料的各个部分都有被抽到的机会。代表性取样，

是用系统抽样法进行采样，根据样品随空间（位置）、时间变化的规律，采集能代表其相应

部分的组成和质量的样品，如分层取样、随生产过程流动定时取样、按组批取样、定期抽取

货架商品取样等。 
随机取样可以避免人为倾向，但是，对不均匀样品，仅用随机抽样法是不够的，必须结

合代表性取样，从有代表性的各个部分分别取样，才能保证样品的代表性。 
具体的取样方法，因分析对象的不同而异。对于粮食、油料类物品，由原始样品充分混

合均匀，进而分取平均样品或试样的过程，称为分样。分样常用的方法有“四分法”和自动

机械式，见图 2-1、2-2。粮食、油料的检验程序和试样用量见图 2-3。 
 



 

 图 2-1 四分法取样图解                     图 2-2 机械式分样器 
                                           1－漏斗 2－漏斗开关 3－圆锥体 
                                          4－分样格 5、6－接样斗 7－支架 

 

图 2-3 粮、油检验程序和试样用量的规定 
 

四、采样要求与注意事项 
为保证采样的公正性和严肃性，确保分析数据的可靠，国家标准《食品卫生检验方法理

化部分总则》（GB/T 5009.1）对采样过程提出了以下要求，对于非商品检验场合，也可供参

考。 
1.采样必须注意生产日期、批号、代表性和均匀性（掺伪食品和食物中毒样品除外）。

采集的数量应能反映该食品的卫生质量和满足检验项目对样品量的需要，一式三份，供检验、

复验、备查或仲裁，一般散装样品每份不少于 0.5kg。 
2.采样容器根据检验项目，选用硬质玻璃瓶或聚乙烯制品。 



3.外埠食品应结合索取卫生许可证、生产许可证及检验合格证或化验单，了解发货日期、

来源地点、数量、品质及包装情况。如在食品厂、仓库或商店采样时，应了解食品的生产批

号、生产日期、厂方检验记录及现场卫生情况，同时注意食品的运输、保存条件、外观、包

装容器等情况。要认真填写采样记录，无采样记录的样品不得接受检验。 
4.液体、半流体食品如植物油、鲜乳、酒或其他饮料，如用大桶或大罐盛装者，应先充

分混匀后再采样。样品分别盛放在三个干净的容器中。 
5.粮食及固体食品应自每批食品上、中、下三层中的不同部位分别采取部分样品，混合

后按四分法得到有代表性的样品。 
6.肉类、水产等食品应按分析项目要求分别采取不同部位的样品或混合后采样。 
7.罐头、瓶装食品或其他小包装食品，应根据批号随机取样，同一批号取样件数，250g

以上的包装不得少于 6 个，250g 以下的包装不得少于 10 个。 
8.掺伪食品和食品中毒的样品采集，要具有典型性。 
9.检验后样品的保存，一般样品在检验结束后，应保留一个月以备需要时复检。易变质

食品不予保留。检验取样一般皆指取可食部分，以所检验的样品计算。 
10.感官不合格产品不必进行理化检验，直接判为不合格产品。 
 

第二节  样品的预处理 
一、样品预处理的目的与要求 
在食品分析中，由于食品或食品原料种类繁多，组成复杂，而且组分之间往往又以复

杂的结合形式存在，常对直接分析带来干扰。这就需要在正式测定之前，对样品进行适当处

理，使被测组分同其他组分分离，或者使干扰物质除去。有些被测组分由于浓度太低或含量

太少，直接测定有困难，这就需要将被测组分进行浓缩，这些过程称作样品的预处理。而且，

食品样品中有些预测组分常有较大的不稳定性（例如微生物的作用、酶的作用或化学活性

等），需要经过样品的预处理才能获得可靠的测定结果。样品预处理的原则是：①消除干扰

因素；②完整保留被测组分；③使被测组分浓缩。 
二、样品预处理的方法 
样品预处理的方法，应根据项目测定的需要和样品的组成及性质而定。在各项目的分析

检验方法标准中都有相应的规定和介绍。常用的方法有以下几种。 
（一）有机物破坏法 
在测定食品或食品原料中金属元素和某些非金属元素如砷、硫、氮、磷等的含量时常用

这种方法。这些元素有的是构成食物中蛋白质等高分子有机化合物本身的成分，有的则是因

受污染而引入的，并常常与蛋白质等有机物紧密结合在一起。在进行检验时，必须对样品进

行处理，使有机物在高温或强氧化条件下破坏，被测元素以简单的无机化合物形式出现，从

而易被分析测定。 
有机物破坏的方法，可分为干法灰化法和湿法消化法两大类，各类方法又因原料的组成

及被测元素的性质不同可有许多不同的操作条件，选择的原则应是： 
（1） 方法简便，使用试剂越少越好。 
（2） 方法耗时间越短，有机物破坏越彻底越好。 
（3） 被测元素不受损失，破坏后的溶液容易处理，不影响以后的测定步骤。 
1.干法灰化法 
样品在坩埚中，先小心炭化，然后再高温灼烧（500~600℃），有机物被灼烧分解，最后

只剩下无机物（无机灰分）的方法。 
为了缩短灰化时间，促进灰化完全，防止有些元素的挥发损失，常常向样品中加入硝酸、

过氧化氢等灰化助剂，这些物质在灼烧后完全消失，不增加残灰的质量，可起到加速灰化的



作用。有时可添加氧化镁、碳酸盐、硝酸盐等助剂，它们与灰分混杂在一起，使碳粒不被覆

盖，但应做空白试验。 
干法灰化法的优点是有机物破坏彻底，操作简便，使用试剂少，适用于除砷、汞、铅等

以外的金属元素的测定，因为由于灼烧温度较高，这几种金属容易在高温下挥发损失。 
2.湿法消化法 
在强酸、强氧化并加热的条件下，有机物被分解，其中的 C、H、O 等元素以 CO2、H2O

等形式挥发逸出，无机盐和金属离子则留在溶液中。湿法消化所用的试剂有：硫酸、硫酸—

—硝酸、高氯酸——硝酸——硫酸、高氯酸——硫酸、硝酸——高氯酸等。在整个消化过程

中，都在液体状态下加热进行，故称为湿法消化。 
湿法消化的特点是加热温度较干法低，减少了金属挥发逸散的损失。但在消化过程中，

产生大量有毒气体，操作需在通风柜中进行，此外，在消化初期，产生大量泡沫易冲出瓶颈，

造成损失，故需操作人员随时照管，操作中还应控制火力注意防爆。 
湿法消化耗用试剂较多，在做样品消化的同时，必须做空白试验。 
近年来，高压消解罐消化法得到广泛应用。此法是在聚四氟乙烯内罐中加入样品和消化

剂，放入密封罐内并在 120~150℃烘箱中保温数小时。此法克服了常压湿法消化的一些缺点，

但要求密封程度高，高压消解罐的使用寿命有限。 
3.紫外光分解法 
也是一种消解样品中的有机物从而测定其中的无机离子的氧化分解法。紫外光由高压汞

灯提供，在（85±5）℃的温度下进行光解。为了加速有机物的降解，在光解过程中通常加

入双氧水。光解时间可根据样品的类型和有机物的量而改变。Buldini P L 等报导了测定植物

样品中的 Cl-、Br-、SO4
2-、PO4

3-、Cd2+、Cu2+、Zn2+、Co2+等离子时，称取 50~300mg 磨碎

或匀化的样品置于石英管中，加入 1~2mL 双氧水（30%）后，用紫外光光解 60~120min 即

可将其完全光解。 
4.微波消解法 
微波消解法（microwave—digestion）是一种利用微波为能量对样品进行消解的新技术，

包括溶解、干燥、灰化、浸取等，该法适于处理大批量样品及萃取极性与热不稳定的化合物。

微波消解法以其快速、溶解用量少、节省能源、易于实现自动化等优点而广泛应用。已用于

消解废水、废渣、淤泥、生物组织、流体、医药等多种试样，被认为是“理化分析实验室的

一次技术革命”。美国公共卫生组织已将该法作为测定金属离子时消解植物样品的标准方法。 
日立公司、美国的 CEM 公司等已有多种型号的微波消解仪生产。Yamane 等人报导了

用微波消解法测定大米粉样品中的 Pb、Cd、Mn 时，用硝酸及盐酸的混合液为消化液，其

做法是：称取 300mg 样品于 TeflonPFA 消解容器内，加入 2mLHNO3 及 0.3mL0.6mol/LHCI，
微波消解 5min。经典的氨基酸水解需在 110℃水解 24h，而用微波消解法只需 150℃，

10~30min，不但能够切断大多数的肽键，而且不会造成丝氨酸和苏氨酸的损失，标准酸水

解消化液常用 30%HCl，此法不能定量测定胱氨酸和色氨酸。如欲测定蛋白质样品中的所有

氨基酸，需采用三种不同的水解方式：标准水解法、氧化后再水解（甲酸双氧水氧化）及碱

性条件下水解。不管用何种水解方式，在微波炉内水解蛋白质都可极大的减少水解时间。 
（二）蒸馏法 
此法是利用被测物质中各组分挥发性的不同来进行分离的方法。可以用于除去干扰组

分，也可用于被测组分的抽提。例如测定样品中挥发性酸含量时，可用水蒸气蒸馏样品，将

馏出的蒸汽冷凝，测定冷凝液中酸的含量即为样品中挥发性酸含量。根据样品中待测定成分

性质的不同，可采用常压蒸馏、减压蒸馏、水蒸气蒸馏等蒸馏方式。近年来已有带微处理器

的自动控制蒸馏系统，使分析人员能够控制加热速度、蒸馏容器和蒸馏头的温度及系统中的

冷凝器和回流阀门等，使蒸馏法的安全性和效率得到很大提高。 



（三）溶剂抽提法 
此法是使用无机溶剂如水、稀酸、稀碱溶液，或有机溶剂如乙醇、乙醚、石油醚、氯仿、

丙酮等，从样品中抽提被测物质或除去干扰物质，是常用的处理食品样品的方法。 
被提取的样品，可以是固体或液体。用溶剂浸泡固体样品，抽提其中的溶质，习惯上称

为浸提，例如用水浸提固体原料中的糖分，用石油醚浸提肉制品中的油脂等。用溶剂提取与

它互不相溶或部分相溶的液体样品中的溶质，称为萃取。例如，饮料中糖精钠、苯甲酸的含

量测定时，用乙醚（酸性条件下）萃取出饮料中的糖精钠或苯甲酸后，再挥发除去溶剂，最

后用层析法或比色法测定。 
经典的抽提方法有振荡浸提法、索氏抽提法和连续液-液萃取法等。加速溶剂提取（ASE）

是一种全新的处理固体和半固体样品的方法，该法是在较高的温度（50~200℃）和压力

（10.3~20.6Mpa）下用有机溶剂萃取样品。它的突出优点是有机溶剂用量少（1g 样品仅需

1.5mL 溶剂）、快速（约 15min）和回收率高，已成为样品前处理最佳方式之一，广泛用于

环境、药物、食品和高聚物等样品的前处理，特别是农残的分析。市面已有加速溶剂萃取仪

商品供应。 
超临界流体萃取（SFE）是 20 世纪 70 年代开始用于工业生产中有机化合物萃取的，它

是用超临界流体（最常用的是 CO2）作为萃取剂，从各组分复杂的样品中，把所需要的组分

分离提取出来的一种分离提取技术。已有人将其用于色谱分析样品处理中，也可以与色谱仪

器实现在线联用，如 SFE-GC、SFE-HPLC 和 SFE-MS 等。 
微波萃取（MAE）是一种萃取速度快、试剂用量少、回收率高、灵敏以及易于自动控

制的新的样品制备技术，可用于色谱分析的样品制备。特别是从一些固态样品，如蔬菜、粮

食、水果、茶叶、土壤以及生物样品中萃取六六六、DDT 等残留农药。 
(四)色层分离法 
色层分离法又称色谱分离法，是一种在载体上进行物质分离的一系列方法的总称。根据

分离原理的不同，可分为吸附色谱分离、分配色谱分离和离子交换色谱分离等。 
1.吸附色谱分离 
利用聚酰胺、硅胶、硅藻土、氧化铝等吸附剂经活化处理后所具有的适当的吸附能力，

对被测成分或干扰组分进行选择性吸附而进行的分离称吸附色谱分离。例如：聚酰胺对色素

有强大的吸附力，而其他组分则难于被其吸附，在测定食品中色素含量时，常用聚酰胺吸附

色素，经过过滤洗涤，再用适当溶剂解吸。可以得到较纯净的色素溶液，供测试用。 
2.分配色谱分离 
此法是以分配作用为主的色谱分离法。是根据不同物质在两相间的分配比不同所进行的

分离。两相中的一相是流动的（称流动相），另一相是固定的（称固定相）。被分离的组分在

流动相中沿着固定相移动的过程中，由于不同物质在两相中具有不同的分配比，当溶剂渗透

在固定相中并向上渗展时，这些物质在两相中的分配作用反复进行，从而达到分离的目的。

例如，多糖类样品的纸上层析。 
3.离子交换色谱分离 
离子交换色谱分离法是利用离子交换剂与溶液中的离子之间所发生的交换反应来进行

分离的方法。分为阳离子交换和阴离子交换两种。交换作用可用下列反应式表示： 
      阳离子交换：R-H+M+X-=R-M+HX 
      阴离子交换：R-OH+M+X-=R-X+MOH 
      式中：R―离子交换剂的母体 
           MX―溶液中被交换的物质 

   当将被测离子溶液与离子交换剂一起混合振荡，或将样液缓慢通过离子交换剂时被测

离子或干扰离子留在离子交换剂上，被交换出的 H+或 OH-，以及不发生交换反应的其他



物质留在溶液内，从而达到分离的目的。在食品分析中，可应用离子交换剂分离法制备无

氨水、无铅水。离子交换剂分离法还常用于较为复杂的样品。 
（五）化学分离法 

1.磺化法和皂化法 
磺化法和皂化法是除去油脂的一种方法，常用于农药分析中样品的净化。 
(1)硫酸磺化法 
本法是用浓硫酸处理样品提取液，能有效地除去脂肪、色素等干扰杂质。其原理是浓硫

酸能使脂肪磺化，并与脂肪和色素中的不饱和键起加成作用，形成可溶于硫酸和水的强极性

化合物，不再被弱极性的有机溶剂所溶解，从而达到分离净化的目的。此法简单、快速、净

化效果好，但仅适用于对强酸稳定的被测组分的分离。如用于农药分析时，仅限于在强酸介

质中稳定的农药（如有机氯农药中六六六、DDT）提取液的净化，其回收率在 80％以上。 
(2)皂化法 
本法是用热碱溶液处理样品提取液，以除去脂肪等干扰杂质。其原理是利用氢氧化钾－

乙醇溶液将脂肪等杂质皂化除去，以达到净化目的。此法仅试用于对碱稳定的组分，如维生

素 A、D 等提取液的净化。 
2.沉淀分离法 
沉淀分离法是利用沉淀反应进行分离的方法。在试样中加入适当的沉淀剂，使被测组分

沉淀下来，或将干扰组分沉淀下来，经过过滤或离心将沉淀于母液分开，从而达到分离目的。

例如：测定冷饮中糖精钠含量时，可在试剂中加入碱性硫酸铜，将蛋白质等干扰杂质沉淀下

来，而糖精钠仍留在试液中，经过滤除去沉淀后，取滤液进行分析。 
3.掩蔽法 
此法是利用掩蔽剂与样液中干扰成分作用，使干扰成分转变为不干扰测定状态，即被掩

蔽起来。运用这种方法可以不经过分离干扰成分的操作而消除其干扰作用，简化分析步骤，

因而在食品分析中应用十分广泛，常用于金属元素的测定。如双硫腙比色法测定铅时，在测

定条件（pH＝9）下，Cu2+/Cd2+等离子对测定有干扰。可加入氰化钾和柠檬酸铵掩蔽，消除

它们的干扰。 
（六）浓缩法 
食品样品经提取、净化后，有时净化液的体积较大，在测定前需进行浓缩，以提高被测

成分的浓度。常用的浓缩方法有常压浓缩法和减压浓缩法两种。 
1.常压浓缩法 
此法主要用于待测组分为非挥发性的样品净化液的浓缩，通常采用蒸发皿直接挥发；若

要回收溶剂，则可用一般蒸馏装置或旋转蒸发器。该法简便、快速，是常用的方法。 
2.减压浓缩法 
此法主要用于待测组分为热不稳定性或易挥发的样品净化液的浓缩，通常采用 K-D 浓

缩器。浓缩时，水浴加热并抽气减压。此法浓缩温度低、速度快、被测组分损失少，特别适

用于农药残留量分析中样品净化液的浓缩。 
 
 
思考题： 
1、 采样之前应做那些准备？如何才能做到正确采样？ 
2、 了解样品的分类及采样时应注意的问题。 
3、 为什么要对样品进行预处理？选择预处理方法的原则是什么？ 
4、 常用的样品预处理方法有哪些？各有什么优缺点？ 
                                                                  （张水华） 


