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食品检验检测使用浓缩仪的评价验收 

程  甲 1*, 赵善贞 1, 齐  娜 2, 张朝晖 3, 邓晓军 1 
(1. 上海海关, 上海  200135; 2. 上海屹尧仪器科技发展有限公司, 上海  201108; 3. 北京海关, 北京  100026) 

摘  要: 目的  确认食品检验检测实验室用旋转蒸发浓缩仪和氮吹浓缩仪在产品验收时的性能指标。方法  

参考国家相关标准对旋转蒸发浓缩仪和氮吹浓缩仪的工作条件、外观、功能、标志、包装、文件、运输、储

存, 相关质量及售后服务等内容进行评价, 并分别对乙腈和正己烷 2种溶剂的浓缩时间进行测试, 从而得到浓

缩结果的平行性。结果  2 种溶剂浓缩时间的置信区间分别在 0.43～3.38 和 0.93～5.41 之间。结论  本次评

价验收的实验室溶剂浓缩仪器符合实验要求, 可投入使用。 
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Evaluation and acceptance of concentrators used in food inspection 
and testing 

CHENG Jia1*, ZHAO Shan-Zhen1, QI Na2, ZHANG Zhao-Hui3, DENG Xiao-Jun1 
(1. Shanghai Customs, Shanghai 200135, China; 2. Shanghai Yiyao Instrument Technology Development Co., Ltd., 

Shanghai 201108, China; 3. Beijing Customs, Beijing 100026, China) 

ABSTRACT: Objective  To confirm the performance indicators of the rotary evaporation concentrator and nitrogen 

blowing concentrator used in food inspection and testing laboratories during product acceptance. Methods  
According to relevant national standards, the working conditions, appearance, function, logo, packaging, 

documentation, transportation, storage, related quality and after-sales service of the rotary evaporation concentrator 

and nitrogen blowing concentrator were evaluate. The concentration time of acetonitrile and n-hexane was tested 

respectively, and the parallelism of the concentration results was obtained. Results  The confidence intervals for the 

concentration time of the two solvents were between 0.43 to 3.38 and 0.93 to 5.41, respectively. Conclusion  The 

laboratory solvent concentration instrument accepted in this evaluation meets the experimental requirements and can 

be put into use. 
KEY WORDS: food inspection and testing; concentrator; evaluation and acceptance 
 

 
1  引  言 

实验室是国家科技创新体系的重要组成部分, 是国

家组织高水平基础研究和应用研究、聚集和培养优秀科

学家、开展学术交流的重要基地[1]。在食品检测实验室日

常试验和检测过程中, 样品前处理经常要做的是样品中
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目标物的提取和浓缩, 所以浓缩仪是食品检测过程中非

常常见的一类仪器[2]。实验室仪器设备性能的稳定性关系

到实验室数据的准确可靠[3]。在开展实验、检测等活动之

前首先要做的应该是对仪器设备性能指标的确定, 也就

是通常说的设备验收。仪器设备的验收工作是检验检测

机构设备管理工作中的一个重要环节[4,5]。验收方法首先

依据合同约定并参考国家有关检定规程进行[6]。在溶剂浓

缩仪器领域对这些仪器设备进行产品性能的确定, 从而

对即将或已经投入实验室实验、检测过程的仪器是否满

足实验条件要求进行评价, 得出结论性的评价结果。建立

合适的实验室验收路径是验证检验仪器设备质量和性能

的有效手段。 
在溶剂浓缩装置的评价验收中, 主要针对最为常用

的溶剂浓缩装置: 旋转蒸发类(rotary evaporator)和氮吹浓

缩类(nitrogen blowing instrument), 旋转蒸发仪主要用于减

压蒸馏大量易挥发性溶剂, 如浸提液的浓缩和色谱分离时

接收馏分的蒸馏, 还可分离和纯化反应产物[7]。氮吹仪则

通过将氮气快速、可控、连续地吹到加热样品表面来完成

样品的快速浓缩, 适用于浓缩大量样品[8]。实际操作中, 减
压蒸馏过程的溶剂蒸发速度和收集样品回收率容易受水浴

温度、真空度、冷凝效率以及旋转速度等因素影响, 尤其

是一些要求精准控制的化学试验, 如低浓度甚至痕量化学

样品含量检测前处理、温度灵敏度极高的合成药物重结晶

提纯过程中, 对含量检测结果准确度、药物合成收率等都

会产生很大的影响, 需要准确控制旋转蒸发仪的技术性能

指标[9–13]。同一种技术检测时, 样品前处理方法不同将直

接影响检测结果[14,15]。现有资料中很少有提到采用不同类

型溶剂浓缩仪, 通过测定不同性质溶剂的挥发时间, 从而

判定浓缩仪的平行性, 来完成溶剂浓缩仪的验收。因此本

文对 451 个国家标准和行业标准进行梳理统计, 确定出标

准中最常使用的浓缩介质为乙腈和正己烷两种溶剂, 从而

将其作为浓缩液进行研究。 
乙腈极性较强, 正己烷非极性较强, 无论是溶剂挥发

性还是实验应用性, 乙腈和正己烷都具有试验代表性。目

前对于浓缩仪评价验收的研究相对较少, 本研究参照乙腈

和正己烷为溶剂介质的国家食品安全标准进行待测物前处

理, 通过测试乙腈和正己烷 2 种样品溶液在不同类型浓缩

仪上的浓缩速率和平行性, 完成食品检测用浓缩仪的产品

评价, 为食品检验检测实验室采购溶剂浓缩仪提供产品验

证参考和依据。    

2  材料与方法 

2.1  材料与试剂  

苹果、小麦粉为本市市场购买;  
乙腈、正己烷(色谱级, 美国 Tedia 公司)。 

2.2  仪器与设备 

Centrifuge 5810R 离心机 (德国 Eppendorf 公司 ); 
VORTEX2 涡旋振荡仪(德国 IKA 公司); MS205DU Mettler 
Toledo 天平(瑞士梅特勒-托利多公司); DC-12-DA12 位干

浴氮吹仪(上海安谱实验科技有限公司); N1 全自动氮吹浓

缩仪(上海屹尧仪器科技发展有限公司); Hei-VAP Value 
Digital G3 旋转蒸发仪 (德国海道夫公司 ); Rotavapor® 
R-215 旋转蒸发仪（瑞士 Buchi 公司）。 

2.3  方  法 
2.3.1  样品浓缩液制备方法 

(1)样品浓缩液 1 制备方法 
样品浓缩液 1 参考 GB 23200.8-2016《食品安全国家

标准 水果和蔬菜中 500 种农药及相关化学品残留量的测

定-气相色谱法》[16]标准中实验内容进行制备。 
称取 20 g 苹果试样(精确至 0.01 g)于 80 mL 离心管中, 

加入 40 mL 乙腈, 用均质器在 15000 r/min 匀浆提取 1 min, 
加入 5 g 氯化钠, 再匀浆提取 1 min, 将离心管放入离心机, 
在 3000 r/min离心 5 min, 取上清液, 将上清液以每份 3 mL
的体积移入浓缩瓶中, 待浓缩。 

(2)样品浓缩液 2 的制备方法。 
样品浓缩液 2 参考 GB 5009.265-2016《食品安全国

家标准 食品中多环芳烃的测定》[17]标准中实验内容进行

制备。 
称取小麦粉 10 g(精确至 0.01 g)试样于 80 mL 离心管

中, 按以下步骤处理: 加入 50 mL 正己烷, 涡旋振荡 30 s
后, 放入 40 ℃水浴超声 30 min; 以 4500 r/min 离心 5 min, 
吸取上清液于离心管中, 下层再用 50 mL 正己烷重复提

取一次, 合并提取液后, 若进行旋转蒸发试验, 则上清液

以每份 15 mL的体积移入浓缩瓶中, 待浓缩; 若进行氮吹

浓缩实验, 则上清液以每份 3 mL的体积移入浓缩瓶中, 待
浓缩。 
2.3.2  实验程序 

(1)旋转蒸发浓缩仪重复性测定 
1)样品浓缩液 1 浓缩测试 
将旋转蒸发仪安装好, 浴槽中加入水(油等加热介质), 

确保浓缩瓶中溶剂液面没入水(油等)液面中, 开机后, 浴
槽温度设定在 40 ℃, 循环冷却水装置温度设定为 4 ℃, 开
启水浴加热和循环冷却水, 待浴槽温度稳定在 40 ℃, 循环

冷却水温度稳定在 4 ℃时, 向浓缩瓶中加入 3 mL 样品浓

缩液 1, 之后将其安装在旋转蒸发仪上, 开始计时。开启真

空泵 , 调节真空度到确保液体不爆沸的最小值(恒定值), 
然后调节旋蒸瓶转动旋钮, 转速调节到最大值的一半, 等
待至样品浓缩完为止, 记录浓缩时间, 即秒表分钟读数。

重复测定 6 次。 
2)样品浓缩液 2 浓缩测试 
将旋转蒸发仪安装好, 浴槽中加入水(或油等加热介
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质), 确保浓缩瓶中溶剂液面没入水(油等)液面中, 开机后, 
浴槽温度设定在 40 ℃, 循环冷却水装置温度设定为

4 ℃(若无循环冷却水装置, 则采用自来水, 温度无需设定), 
开启水浴加热和循环冷却水, 待浴槽温度稳定在 40 ℃, 循
环冷却水温度稳定在 4 ℃时, 向浓缩瓶中加入 15 mL 样品

浓缩液 2, 之后将其安装在选择蒸发仪上, 开始计时。开

启真空泵, 调节真空度到确保液体不爆沸的最小值(以第

一次最小值为基准, 后续每次测试均调节到该值), 然后

调节旋蒸瓶转动旋钮 , 转速调节到最大值的一半 , 等待

至样品浓缩完为止, 记录浓缩时间, 即秒表分钟读数。重

复测定 6 次。 
(2)氮吹仪浓缩仪重复性测定 
1)样品浓缩液 1 的浓缩测试 
将氮吹仪安装好, 浴槽中加入水(油等加热介质), 确

保浓缩瓶中溶液能浸入到水(油等)中, 开机后, 浴槽温度

设定在 40 ℃, 运行加热, 浴槽温度稳定在 40 ℃。随机任

意选取 6 个点, 每个点重复测试 6 次。 
浓缩瓶中加入 3 mL样品浓缩液 1(以浓缩瓶刻度为准)

后安装在氮吹仪上, 对于气吹针高度可上下调节式氮吹浓

缩仪, 将气吹针固定在试剂液面上方 1.5 mL 处(以浓缩瓶

上刻度为准)的液面中心位置。对于气吹针高度不可调节氮

吹浓缩仪, 选取安装 15 mL 浓缩瓶的样品架固定浓缩瓶, 
确保气吹针前端进入到浓缩瓶瓶口。 

开启气源, 对于每一个气路气量均可调节的氮吹仪, 
打开每一路气阀控制旋钮(关闭状态下, 拧松一圈, 来打开

气阀控制旋钮), 开启总阀, 调节流量(压力)到液体不飞溅

的最大值, 开始浓缩。对于每一个气路气量不可调, 仅通过

总阀调节气量的氮吹仪, 开启总阀, 调节流量(压力)到液体

不飞溅的最大值(以第一次最小值为基准, 后续每次测试均

调节到该值), 开始浓缩。待 3 mL 试剂浓缩到 2 mL 为止(以
浓缩瓶上刻度为准), 记录浓缩时间, 即秒表分钟读数。 

2)样品浓缩液 2 的浓缩测试 
对样品浓缩液 2 进行测试, 步骤同样品浓缩液 1 的浓

缩测试。 

3  结果与分析 

3.1  实验数据 

3.1.1  重复性计算 
将浓缩时间测试输入代入式(1)计算浓缩时间重复性

相对标准偏差(relative standard deviation, RSD)值。 

             𝑅𝑆𝐷 = ට∑ ሺ௑೔ି௑തሻమ೙೔సభ௡ିଵ × ଵ௫̅ × 100%        (1) 

式中:  
xi-被测样品第 i 次测量的时间, min;  
x -被测样品时间算数平均值, min;  
n-时间重复测量次数;  

i- 测量序号。 
3.1.2  所有数据 95%的置信区间计算 

一般常用 95%的置信水平, 这样可以保证样本的均值

会落在总体平均值 2 个标准差得范围内。因此, 以置信度

为 0.95 的置信区间作为据计算依据。 
假设数据服从正态分布:   

X∼N(μ,σ2) 
不断进行采样, 假设样本的大小为 n, 则样本的均

值为:   

M=௑ଵା௑ଶା⋯ା௑௡௡ =ଵ.ସସାଵ.ଶହା⋯ଷ.ଷ଼ାହ.ସଵହ଴ =1.91 
由大数定理与中心极限定理:   

M∼N(μ,σ2
1) 

置信区间公式如下:  

[a= 𝑥̅ − ௦√௡ 𝑧ఈ ଶൗ , 𝑏 = 𝑥̅＋ ௦√௡ 𝑧ఈ ଶൗ  ] 
95%置信度中, 𝑧ఈ ଶൗ 查表得 1.96, 则置信区间为:  

[1.63, 2.18] 
3.1.3  乙腈 95%的置信区间计算 

假设数据服从正态分布:   
X∼N(μ, σ2) 

不断进行采样, 假设样本的大小为 n, 则样本的均

值为:   

M=௑ଵା௑ଶା⋯ା௑௡௡ =ଵ.ସସାଵ.ଶହା⋯ଵ.ଷହାଷ.ଷ଼ଶହ =1.44 
由大数定理与中心极限定理:   

M∼N(μ,σ2
1) 

置信区间公式如下:  

[a= 𝑥̅ − ఙ√௡ 𝑧ఈ ଶൗ , 𝑏 = 𝑥̅＋ ఙ√௡ 𝑧ఈ ଶൗ  ] 
95%置信度中, z஑ ଶൗ 查表得 1.96, 则置信区间为:  

[1.13, 1.76] 
3.1.4  正己烷 95%的置信区间计算 

假设数据服从正态分布:   
X∼N(μ, σ2) 

不断进行采样, 假设样本的大小为 n, 则样本的均

值为:   

M=௑ଵା௑ଶା⋯ା௑୬୬ =ଵ.଺଴ାଵ.ହ଼ା⋯ଵ.଺଺ାହ.ସଵଶହ =2.37 
由大数定理与中心极限定理:   

M∼N(μ,σ2
1) 

置信区间公式如下:  

[a= 𝑥̅ − ఙ√௡ 𝑧ఈ ଶൗ , 𝑏 = 𝑥̅＋ ఙ√௡ 𝑧ఈ ଶൗ  ] 
95%置信度中, 𝑧ఈ ଶൗ 查表得 1.96, 则置信区间为:  

[2.00, 2.74] 

3.2  实验数据的总结与分析 

对上述 2 种溶剂分别进行实验得出如下实验结果如

表 1, 用正己烷作为验收试验溶剂时的 RSD 为 0.93%～

5.41%, 用乙腈作为验收溶剂时的 RSD 为 0.43%～3.38%。

对食品检测用浓缩仪的评价验收可以以此作为重要的评价

指标来确定仪器是否满足实验室检测的要求。 
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表 1  分别使用乙腈和正己烷对浓缩仪进行的验收试验数据 
Table 1  Acceptance test data of the concentrator using acetonitrile and n-hexane respectively 

设备名称 试剂名称 浓缩平均时间/min RSD/% RSD 区间 正己烷 RSD 区间总结 乙腈 RSD 区间总结

旋蒸仪 
正己烷 9.9 5.41 — 

0.93～5.41 0.43～3.38 
乙腈 15.98 3.38 — 

氮吹仪 
正己烷 2.74 2.25 0.93～3.73 

乙腈 10.72 1.36 0.43～2.85 

 
 

4  结  语 

对实验室溶剂浓缩相关的仪器设备进行系统性、科学

性的评价验收, 通过简单有效的试验和章程化的仪器评价

体系, 得出相关的符合性数据, 对这些数据进行评价, 结
果显示在进行浓缩仪产品验收时, 采用乙腈溶剂测试, 浓
缩时间的置信区间在 0.43～3.38 之间满足验收要求, 采用

正己烷溶剂测试, 浓缩时间的置信区间在 0.93～5.41 之间

满足验收要求, 得出仪器是否满足实验室日常试验、检测

的需求。从而对实验室即将使用的溶剂浓缩装置进行评价

验收。实现质量体系中对实验室仪器设备使用前进行评价

验收的要求, 从而使检测实验室运行得到更完备的管理, 
确保所采购的浓缩仪满足实验室检测要求, 为食品检测实

验室溶剂浓缩仪采购提供产品验证的参考和依据。 
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