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农产品中转基因检测抽样研究-第 3部分:  

从实验室样品到分析样品 

徐  静, 张  琳, 赵  禹, 卲筠乔, 汪  霖, 郑  江, 曹际娟* 

(辽宁出入境检验检疫局, 大连  116001) 

摘  要: 目的  针对农产品中转基因检测抽样过程, 研究从实验室样品中采取和制备分析样品过程中各参数

对最终结果准确性的影响。方法  通过 5%控制 RSD, 计算各粒度下的实验室样品、中间样品和分析样品的最

小留样量; 并通过计算对各相关参数进行考察。结果  得到缩分设计及缩分引起的方差; 合成制样方差、合成

实验室样品总估计方差并对其进行了最终进行实验确认。结论  综合考虑检验要求、分析过程和制样过程, 得

出从实验室样品到分析结果全过程(实验室内过程)中各个参数的优化方案。 
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Sampling for genetically modified organismcontent analysis in agricultural 
products-part 3: process from laboratory sample to analytical sample 

XU Jing, ZHANG Lin, ZHAO Yu, SHAO Yun-Qiao, WANG Lin, ZHENG Jiang, CAO Ji-Juan* 

(Liaoning Entry-Exit Inspection and Quarantine Bureau, Dalian 116001, China) 

ABSTRACT: Objective  To study the effects of process from lot to laboratory sample on the accuracy of results 

during sampling of genetically modified organism (GMO) content analysis in agricultural products. Methods  By 

5% control of RSD, minimum sample mass for the various particle sizes of the laboratory sample, medium samples, 

and the analytical samples were calculated, and the related factors were investigated. Results  Several recommended 

processes and their relative variance were given. Combined with sample preparation variance, total analytical 

variance of laboratory sample was practically validated. Conclusion  The optimization scheme of the whole process 

of the laboratory samples to the analysis results was obtained under the consideration of inspection requirements, 

analysis process and sample preparation process. 
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1  引  言 

在过去 30 多年里, 转基因植物(genetically modified 

organisms, GMOs)的种植面积和产量持续提升[1], 但其对

人类健康的影响尚不清楚; 一些国家认为转基因产品无

害 , 不必实施控制措施 , 只要是经过批准的品系就可以
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种植和生产加工; 而更多的国家采取谨慎态度 , 对转基

因产品的种植、入境和销售采取了严格程度不同的技术措

施, 这导致与转基因产品相关的国际贸易中经常发生纠

纷 , 进而对转基因检测提出了越来越高的要求 , 作为准

确检测先决条件—抽样, 得到越来越多的关注[2-7]。作为

准确检测先决条件的抽样技术对检测结果的准确度起到

了至关重要的作用; 如何准确抽取含有转基因成分的农

产品样品, 成为摆在科技工作者面前的重要课题[8]。欧盟
[9-12]、ISO[13,14]和中国[15]分别针对 GMO 的抽样制订了法

规标准, 但现行标准法规中, 全部采用理论计算、计算机

模拟等方法, 而缺少采用实际数据研究并分析所获得的

方法。 

转基因产品的抽样, 按照先后顺序可分为以下 3个过

程 : 从批到实验室样品 (process from lot to laboratory 

sample), 从实验室样品到分析样品(from laboratory sample 

to analytical sample), 从分析样品到试料(from analytical 

sample to test portion)。本系列文章将针对以上 3个过程分

别开展研究。 

本文将讨论从实验室样品制备分析样品的过程。实验

室样品是未经粉碎处理的最后一级样品。特别地, 对于某

些粉状货物(例如超微玉米粕、超微玉米酒糟粕等), 可能不

需要破碎而成为分析样品。该过程的主要误差与实验室样

品的非均匀性、各粒度级中间样品及分析样品的非均匀性、

质量缩减比例等有关。涉及的问题包括不同粒度的分析样

品应至少保留多大的质量, 哪种制备途径引入的方差是可

接受的等问题。 

2  材料与方法 

2.1  实验材料 

玉米、大豆、大米、油菜籽、微细玉米粕、超微细玉

米粕、微细玉米酒糟粕、超微细玉米酒糟粕、苜蓿草等原

料均来自大连港口装卸货轮取样。 

2.2  最小样品量(minimum sample mass)的测算 

按照公式:  

2

2

1 1
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计算 5%控制 RSD得到各粒度下的实验室样品、中间

样品和分析样品的最小理论留量, 列于表 1。从表中可知, 

在 5%控制 RSD 下, 在分析样品到试料环节推荐使用的

100目和200目分析样品的最小留量均在 100 g以下。实

践中通常检测的含量>104 样品, 其分析样品最小留量不

超过 10 g, 当分析样品留量超过 50 g时, 由该粒度级引入

的制样 RSD不超过 1.8%, 这与其他 RSD相比是可以忽略

的, 因此建议100目分析样品的最小留量为 50~100 g, 其

制样 RSD可控制在 1.2%~1.8%之间。 

对通常使用的中间样品(3 mm、1 mm、60目), 其

最小留量受其含量和粒度影响较大。在这些粒度级中, 当

含量>103时, 分别推荐使用 2 kg、300 g、5 g的最小留量, 

当需要检测含量约为 104产品时, 则仅推荐使用1 mm和

60目样品, 其最小留量分别推荐使用 2 kg和 100 g。各粒

度级样品和含量下的推荐使用的最小留量及其对应 RSD

列于表 2。 

 
表 1  最小样品量的测算值 

 Table 1  Theoretical minimum sample mass 单位: g 

样品 101 102 103 104 105 

玉米 800 4120 6.8E+04 7.1E+05 6.7E+06 

大豆 1400 4840 9.2E+04 9.0E+05 8.0E+06 

大米 80 480 7040 8.3E+04 7.6E+05 

油菜籽 26 96 1680 1.83E+04 1.56E+05 

微细玉米粕 0.24 0.32 7.2 96 680 

超微细玉米粕 0.021 0.028 0.52 7.2 72 

微细玉米酒糟粕 0.24 0.33 7.6 100 680 

超微细玉米酒糟粕 0.022 0.030 0.56 7.6 76 

苜蓿草 6.8 5.6 60 800 8800 

3 mm 中间样品 40 52 1240 1.2E+04 1.2E+05 

1 mm中间样品 2.7 3.1 92 880 9360 

60目 分析样品 0.088 0.11 2.8 29.2 268 

100目 分析样品 0.014 0.022 0.52 6.0 68 

200目 分析样品 0.0023 0.0026 0.052 0.80 6.4 
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表 2  推荐最小样品量 
Table 2  Recommended minimum sample mass (MS0) 

样品类型 检测含量 MS0 RSD 

大粒>4 mm 
常规(~1%) 5 kg ~4.9%

严格(~0.1%) 100 kg ~4.8%

中粒(1~4 mm) 
常规(~1%) 1 kg ~3.8%

严格(~0.1%) 10 kg ~4.5%

加工产品<1 mm 
常规(~0.1%) 100 g ~4.8%

严格(~0.01%) 1 kg ~4.7%

苜蓿草类 
常规(~0.1%) 100 g ~3.8%

严格(~0.01%) 1 kg ~4.5%

中间样品3 mm ~0.1% 2 kg ~3.9%

中间样品1 mm ~0.01% 2 kg ~3.3%

中间样品60 目 ~0.01% 100 g ~2.7%

分析样品100 目 ~0.01% 50 g ~1.7%

 
对于加工产品(如玉米粕和玉米酒糟粕)以及部分试料

(如苜蓿草), 由于其标称粒度较小, 可以使用通常可接受

的最小留量, 使 RSD控制在可忽略的范围内。其推荐使用

的最小留量及其 RSD列于表 2。 

对于中粒谷物(如油菜籽等), 除非特殊要求, 仅建议

检测含量 103 以上的产品。 

对大粒产品(如玉米、大豆), 在通常的检测要求(含量

约 1%), 推荐使用 5 kg以上的实验室样品, 而当需要检测

含量约 0.1%的产品时, 推荐使用 100 kg以上实验室样品。 

鉴于实验室样品中包括了保留样品, 因此, 在实际留

样时应在表 2的基础上至少多一倍。 

3  结果与分析 

3.1  几种推荐制样过程 

在通常的实验室中, 样品制备过程经过 1~3 个缩分—

破碎的子过程, 使用的粉碎设备包括: 粮食粉碎机、旋风粉

碎机、磨面机等, 其出口分别有 3 mm、1 mm、60目、100

目、200目等不同筛孔控制其出口粒度(常见制样设备所提供

的出口粒度大致相同)。综合考虑制样设备、控制 RSD和可

行性等因素, 设计并推荐使用以下几种制样过程:  

1)大粒产品(严格要求 103)100 kg—>3 mm缩分至约

3 kg—>60目缩分至约 350 g—>100目缩分至约 80 g;  

2)大粒产品(常规要求 102)5 kg—>60 目缩分至约

300 g—>100目缩分至约 70g;  

3)中粒产品(严格要求 103)10 kg—>1 mm缩分至 2.5 

kg—>60目缩分至约 300g—>100目缩分至约 70 g;  

4)中粒产品(常规要求 102)1 kg—>60 目缩分至约

250 g—>100目缩分至约 60 g;  

5)小粒产品及加工产品(严格要求 104)1 kg—>60目

缩分至约 250 g—>100目缩分至约 60 g;  

6)小粒产品及加工产品(常规要求 103)100 g—>100

目 100 g;  

7)苜蓿草等轻质饲料(严格要求 104)1 kg—>60目缩

分至约 250 g—>100目缩分至约 60 g;  

8)苜蓿草等轻质饲料(常规要求 103)100 g—>100目

100 g。 

3.2  缩分方差(devision variance) 

按 2.3.1 中推荐的制样过程, 分别采用添加的方法, 

按照要求的含量分别添加转基因产品, 分别检测和数据分

析, 缩分过程对应的典型方差(RSD)列于表 3。 

 
 

表 3  缩分过程对应的典型方差(n=3) 
Table 3  RSD of recommended division processes (n=3) 

制样过程 RSD 

1) 0.11% 

2) 1.1% 

3) 0.12% 

4) 0.4% 

5) 0.7% 

6) -- 

7) 0.6% 

8) --- 

 
 

3.3  制样方差合成 

将样品的固有方差与缩分方差合成为制样方差, 列

于表 4。 

 
 

表 4  合成制样方差(n=3) 
Table 4  RSD of recommended sample preparation 

processes(n=3) 

样品类型 检测含量 MS0 RSD 

大粒>4 mm 
常规(~1%) 5 kg ~4.9%

严格(~0.1%) 100 kg ~4.9%

 
 
 

常规(~1%) 1 kg ~3.8%

严格(~0.1%) 10 kg ~4.5%

加工产品<1 mm 
常规(~0.1%) 100 g ~4.9%

严格(~0.01%) 1 kg ~4.7%

苜蓿草 
常规(~0.1%) 100 g ~3.8%

严格(~0.01%) 1 kg ~4.5%
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3.4  实验室样品总估计方差合成 

日常检验中, 采用本系列文章中(第 2部分: 从分析样

品到试料)推荐的检测方法, 3.1推荐的制样方法, 参照文献
[16], 合成实验室样品总估计方差, 列于表 5。 

 
表 5  实验室样品总估计方差(n=3) 

Table 5  Routine total analytical RSD of  
laboratory sample (n=3) 

样品类型 检测含量 MS0 TPn  RSD 

大粒>4 mm 
常规(~1%) 5 kg 2 ~10.4%

严格(~0.1%) 100 kg 2 ~10.4%

中粒(1~4 mm) 
常规(~1%) 1 kg 2 ~10.0%

严格(~0.1%) 10 kg 2 ~10.2%

加工产品<1 mm 
常规(~0.1%) 100 g 2 ~10.4%

严格(~0.01%) 1 kg 3 ~8.9% 

苜蓿草 
常规(~0.1%) 100 g 2 ~10.0%

严格(~0.01%) 1 kg 3 ~8.7% 

 
 

3.5  实验室样品总分析方差的实验确认 

由于在抽样和分析前无法获知批中待测转基因成分

的含量范围, 因此实践中难以按照 3.1和表 5推荐的方法统

一实施实验室样品的制备和分析工作。 

使用本系列文章中(第 2 部分: 从分析样品到试料)推

荐的样品分析方法, 固定分析样品中采取试料个数为 3, 

采用 10 kg、5 kg、2 kg、1 kg、500 g这些日常检验工作中

常用的实验室样品留量, 按照(10 kg或 5 kg)—>(1 mm缩

分至 2.5 kg)或 2 kg或 1 kg或 500 g—>(60目缩分至 200 g

以上)—>100 目缩分至约 60~80 g 的统一样品制备方法, 

对添加样品(1%、0.1%、0.01%)的实验估计, 结果列于表 6。 

从表 6 中可知, 采用统一的制样和分析过程, 可在含

量>104时控制实验室样品的总分析 RSD(TAE)LS在 11.5%

以下, 但对 105及以下含量的实验室样品, 其总分析 RSD

很难降低到 40%以下。 

 
 

表 6  实验室样品总分析方差(n=3) 
Table 6  Practical estimation of total analytical RSD of  

laboratory samples (n=3) 

MS0 1% 0.1% 0.01% 0.001% 

10 kg 7.7% 7.9% 11.5% 45.1% 

5 kg 7.6% 8.1% 11.1% 44.8% 

2 kg 7.2% 8.5% 10.9% 49.8% 

1 kg 7.8% 7.6% 10.5% 53. 2% 

500 g 7.3% 8.5% 9.9% 47.7% 

4  总  结 

对实验室样品使用不同处置方法所得到的结果准确

性差别很大。另一方面, 对某一含量区间的实验室样品采

取类似或统一的制备和分析方法, 可获得大致相同的总分

析方差, 因此, 将样品制备和分析过程进行整理和优化, 

将有利于上述复杂过程的标准化。 

 
表 7  从实验室到分析样品的优化方案 

Table 7  Optimized protocol for laboratory samples 

范围 ≥0.01% (大粒及中粒样品≥0.1%) 

实验室/中间样品粒度 1 mm 60 目 100 目

最小留样量 2 kg 200 g 50 g 

分析样品制备 
100 目, 100 mg, nTP=3, nIT=5, 

nEXT=1, nPCR=1 

RSD(TAE)LS ≤11.5% 

注: nTP-重复分析次数; nIT-构成试料的份样数; nEXT-DNA提取次数; 

nPCR-PCR次数 

 
综合考虑检验要求、分析过程和制样过程, 本文给出

从实验室样品到分析结果全过程(实验室内过程)的优化方

案, 列于表 7。 
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“食品加工中的安全控制”专题征稿函 
 
 

食品安全问题一直是公众最关心的话题之一。而且随着发展已经出现了很多食品安全事件, 自 2015年 10

月 1日起实施的新《食品安全法》也从“加大处罚力度、特殊食品特殊对待、监管网络食品交易”等方面对食

品安全实行了更加严格的管控, 食品在加工中的安全控制是食品安全的重要环节。 

鉴于此, 本刊特别策划了“食品加工中的安全控制”专题, 由西北农林科技大学岳田利教授担任主编, 岳

教授现任西北农林科技大学食品科学与工程学院院长, 兼任现任国务院学位委员会食品科学与工程学科评议

组成员, 国家杨凌农业综合试验工程技术研究中心主任, 农业部农产品质量安全风险评估实验室(杨凌)主任, 

农业部食品质量监督检验测试中心(杨凌)常务副主任, 农业部植物 DUS测试中心(杨凌)常务副主任。农业部农

产品质量安全专家组成员, 国家食品药品监督管理总局餐饮食品安全专家组成员等职。专题主要围绕食品加

工全链条中安全危害因子的来源识别与过程节点的存在状态解析(微生物污染, 毒素污染, 植物源农药残留, 

动物源兽药残留, 植物激素, 过量添加剂等)、加工全链条中有毒有害物质的控制方法、加工全链条的安全控

制体系及系统解决方案等或您认为本领域有意义的问题展开讨论, 计划在 2016年 6月出版。 

本刊编辑部和岳田利教授欢迎各位专家为本专题撰写稿件, 以期进一步提升该专题的学术质量和影响

力。综述、实验报告、研究论文均可, 请通过网站或 E-mail投稿。我们将快速处理并优先发表。 

谢谢您的参与和支持！ 

投稿方式:  

网站: www.chinafoodj.com 

E-mail: jfoodsq@126.com 

《食品安全质量检测学报》编辑部 
 


