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离子色谱法测定香肠中亚硝酸盐含量的 
不确定度评定 

于  丽*, 钟  钰, 孟祥永, 张欣媛, 张  侃 

(沈阳出入境检验检疫局, 沈阳  110016) 

摘  要: 目的  建立离子色谱法测定香肠中亚硝酸盐的不确定度评定方法, 给出不确定度, 为简化评定方法和

提高检测质量提供依据。方法  应用测量不确定度理论, 建立检测方法的数学模型, 找出影响不确定度的因素

并对各个不确定度分量进行评估。结果  由各不确定度分量评定结果可以看出香肠中亚硝酸盐的相对扩展不

确定度, 校准曲线的不确定度分量较大, 合成的扩展不确定度为 0.26 mg/kg。结论  提高校准曲线制作精度是

离子色谱法检测香肠中亚硝酸盐的重要质控点, 在检测中可以通过设计合理的校准曲线和增加校准曲线的测

量次数来减小不确定度带来的影响。通过对香肠中亚硝酸盐含量的测量不确定度的评定, 对检测结果可以给出

一个正负区间, 提供一个准确的检测结果, 提高了检测结果的可信度; 同时建立了离子色谱定量分析不确定度

的通用模式, 对检测实验室的不确定度评估起到一定的指导意义。 
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Evaluation of uncertainty in ion chromatography determination of 
nitrite in sausage 

YU Li*, ZHONG Yu, MENG Xiang-Yong, ZHANG Xin-Yuan, ZHANG Kan 

(Shenyang Entry-Exit Inspection and Quarantine Bureau, Shenyang 110016, China) 

ABSTRACT: Objective  To establish ion chromatography(IC) uncertainty assessment method for 

determining the concentration of nitrite in sausage and provide the basis for simplification of assessment 

method and evaluation of detecting results. Methods  The calculation formula of the uncertainty was deduced, 

and factors of uncertainty was analyzed and calculated with uncertainty theory. Results  Nitrite in sausage 

relative expanded uncertainty by each component of uncertainty evaluation results could be seen, the 

uncertainty of calibration curve components was larger, Synthesis of expanded uncertainty was 0.26 mg/kg. 

Conclusion  To improve the manufacturing accuracy was an important quality control point about detection of 

nitrite in sausage by ion chromatography calibration curve, the effects of uncertainty was reduced by reasonable 

design of calibration curve and increased the number of calibration curve. Through measuring the content of 

nitrite in sausage evaluation of uncertainty, the testing results could be given a negative region, and provide an 

accurate detection results, and improve the reliability of detection; at the same time,a general model of the 

uncertainty of the quantitative analysis by ion chromatography was established, it had a certain guiding 

significance in the testing laboratory evaluation of uncertainty. 
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1  引  言 

在酸性条件下, 亚硝酸盐与蛋白质分解产生的

次级胺反应生成强力致癌物—亚硝胺[1], 从而诱发消

化系统癌变, 如食道癌、胃癌、肝癌等[2], 因此, 加强

对亚硝酸盐的检测至关重要。测量不确定度是反映检

测结果可信度和准确性的重要参数, 一份完整的检

测报告应包含对其测量不确定度分析[3]。目前, 测定

亚硝酸盐的方法主要有: 光度法[4-6]、极谱法[7]、液相

色谱法[8]和离子色谱法[9], 离子色谱是高效液相色谱

的一种, 是分析阴阳离子的一种液相色谱法 [10], 该

方法具有选择性好、灵敏、快速、简便等优点。本文

依据 GB5009.33-2010 和 JJF1059-1999, 对离子色谱

法测定香肠中亚硝酸盐的含量进行了不确定度评定, 

分析了测试误差的来源, 确定了分析结果的报告值。 

2  材料与方法 

2.1  仪器与试剂 

主要仪器有 Thermo ICS-5000型离子色谱仪, 水: 

超纯水; 氢氧化钠(国药试剂): 优级纯; 亚硝酸根(国

家标物中心)标准品使用液: 用储备液配制系列标准

溶液待用。 

2.2  检测方法 

称取均匀试样约 2.00 g, 以 80 mL 水洗入 100 

mL容量瓶中, 超声提取 30min, 加水定容至刻度, 于

75℃水浴中放置 5min, 过滤后离心, 上清液进样测

定亚硝酸根离子的峰面积, 同时绘制工作曲线, 以标

准曲线法进行定量[11]。 

3  测量数学模型 

试样中亚硝酸盐(以 NO2
-计)含量的计算:  
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式中: y为试样中 NO2
-含量(mg/kg); C为从标准曲线

上查得的试样溶液中 NO2
-浓度(mg/L); V为试样溶液

体积(mL); m为试样取样量(g)。 

4  不确定度来源 

离子色谱法测定香肠中亚硝酸盐的相对不确定

度主要来源有: 样品溶液中 NO2
-浓度 C 的不确定度

(C); 定容体积V的不确定(V); 称样量m的不确定

度(m); 回收率带来的不确定度(R)。 

5  各分量不确定度的评定 

5.1  质量的不确定度 

用分度值为 0.01 g的天平称取 2 g香肠样品, 经

检定的天平, 其最大允许差为±0.01 g, 按均匀分布处

理 , 由此引入的标准不确定度为 : (m)=0.01/ 3 = 

0.0058 g 

5.2  体积的不确定度 

本方法实际定容体积为 100mL, 经检定的 A 级

100mL容量瓶的最大允差为±0.01mL[12], 按均匀分布

处理, 由此引入的标准不确定度为: 1(V)=0.01/ 3 = 

0.058 mL。 

实验室的温度在 20±4℃变化, 由此引入的标准

不确定度为:  

2(V)=1×4×2.1×10-4/ 3 =4.85×10-4 mL
 

所以样品提取液的标准不确定度为:  
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5.3  样品溶液中相对标准不确定度(C) 

5.3.1  标准溶液浓度的不确定度(C1) 

用移液管吸取 1.0mL100mg/L±2mg/L 的 NO2
-标

准溶液于 100mL 容量瓶中 , 用超纯水定容 , 配成

1mg/L的 NO2
-标准稀释液。经检定的 A级 1mL移液

管 100mL 容量瓶的最大允差分别为 ±0.008mL, 

±0.10mL, 按均匀分布处理, 其标准不确定度分别为:  

 (V1)=0.008/ 3 =0.0046 mL; 

 (V100)=0.10/ 3 =0.058 mL 

由于稀释时, 移液管和容量瓶中的溶液处于几

乎相同的温度下, 因此可忽略温度带来的影响。 

NO2-N 标准溶液的校准不确定度为: 2/ 3 =1.2 

mg/L。 

从 100mg/L稀释至 1mg/L时引入的不确定度为 
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34.9 10 mg/L    
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5.3.2  标准曲线拟合过程中产生的不确定度(C2) 

对 5 个浓度水平的 NO2-N 标准溶液使用离子色

谱法分别测试三次, 得到相应的峰面积列于表 1。 

用最小二乘法拟和 , 得到线性回归方程

A=b*C+a=2.7306*C -0.0115  r=0．9999 

按实验方法对样品溶液测定 3次, NO2
-的含量为

2.47mg/kg, 由标准曲线所带来的不确定度计算如下:  
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35.1 10 mg/L    

其中, 残差标准偏差为: 
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0.00236  

5.4  峰面积的不确定度 

标准使用液峰面积的偏倚由仪器的校准引入。标

准证书给出了衰减器的相对误差为 0.5%, 按均匀分

布 处 理 , 峰 面 积 的 相 对 标 准 不 确 定 度 为

(As)=0.5%/ 3 =2.89×10-3 s*min样品峰面积的不确

定度同标准使用液峰面积为(A)=2.89×10-3 s*min。 

5.5  平均回收率及其不确定度评定 

采用加标回收实验 , 将适当浓度(本实验采用

1.0mg/L)的亚硝酸根离子标准溶液, 添加到被测香肠

样品中, 重复分析 10个香肠样品得到如下结果 
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R -平均回收率; S标准偏差; -重复分析香肠样品

中加入亚硝酸根离子浓度; C2-亚硝酸根离子理论浓度 
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6.21 10 0.0509
0.867 0.04413 μg/mL

10 0.917 1.0

           
使用 t-检验平均回收率与其期望值 1之间的差异, 构

造统计量。 

 1
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在 95％的置信水平下, T>2.26, 说明存在显著性

偏倚, 若对测量结果不进行校正, 则平均回收率的标

准不确定度为:  

     
2 2

22
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K
 

 

0.089 mg/L   

6  相对合成标准不确定度与扩展不确定度 

不确定度的合成: 

               

   

2
22 2 2 2 2

1 2
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扩展不确定度: 

取包含因子 k＝2, y的扩展不确定度为 

  2 0.13 0.26 mg/kg     k y   

7  不确定度结果报告 

测量结果报告为[13] 

y=(2.47±0.26)mg/kg    k=2 
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