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乳制品中非蛋白氮含量测定的不确定度评定 

陈永元 1, 2*, 乐  琼 1, 2 

(1. 云南省产品质量监督检验研究院, 昆明  650223; 2. 国家热带农副产品质量监督检验中心, 昆明  650223) 

摘  要: 目的  建立滴定法测定乳制品中非蛋白氮含量的不确定度评定的方法。方法  根据中华人民共和国国

家标准 GB/T21704-2008《乳与乳制品中非蛋白氮含量的测定》和中华人民共和国国家计量技术规范

JJF1059.1-2006《测定不确定度的评定与表示》建立不确定度模型, 运用《测量不确定度评定与表示指南》, 分

析该方法测定中各不确定因素。结果  当乳制品中非蛋白氮的含量为 0.0274%, 不确定度为 0.000258%, 非蛋

白氮含量表示为 [(0.0274±0.000258)%, K＝2]。结论  在确定的实验条件下, 本方法的不确定度主要来自于标

定硫酸标准溶液和滴定非蛋白氮时对终点的判断, 同时测定非蛋白氮时的重复试验也是一个主要影响因素。 
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Evaluation of uncertainty in determination of non-protein nitrogen 
in dairy products 
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(1.Yunnan  Institute of  Product  Quality  Supervision & Inspection, Kunming 650223, China; 2. National Tropical 
Agricultural and Sideline Products Quality Supervision and Inspection Center, Kunming 650223, China) 

ABSTRACT: Objective  To establish a titration assessment method for detecting the uncertainty of the 

non-protein nitrogen dairy. Methods  The uncertainty model was established according to national standard of 

china GB/T21704-2008 “The determination of non-protein nitrogen content in milk and dairy products” and the 

National metrology technical specifications JJF1059.1-2006 “Evaluation and expression of uncertainty of 

measurement”, and the uncertainty factors in this method were analyzed by “Evaluation and Expression of 

Uncertainty in Measurement Guide”. Results When the non-protein nitrogen content in dairy products was 

0.0274%, the uncertainty was 0.000258%, and the non-protein nitrogen content was expressed as 

[(0.0274±0.000258)%, K=2]. Conclusion  Under determined experimental conditions, the major uncertainty 

sources are sulfuric acid standard solution, the judgment of the end point of titration and the repeat experiments 

of non-protein nitrogen. 
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1  引  言 

测量不确定度是指表征合理地赋予被测量之值

的分散性与测量结果相联系的参数, 是经典的误差

理论发展和完善的产物, 克服了传统误差评定因不

同领域不同个人对误差处理方法的不同见解造成方

法的不统一和概念上的麻烦, 能够统一地评价测量

结果, 是对测量结果质量的定量表征。测量结果必须
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附有不确定度说明才有完整的意义。实验室有必要通

过对测量结果的不确定度评定来了解被测量值在什

么范围。在测定乳制品中的非蛋白氮时采用 GB/T 

21704-2008《乳与乳制品中非蛋白氮含量的测定》[4]

规定的方法, 为使结果准确完整和满足客户需要, 对

其测定结果进行测量不确定度的评定。 

2  材料与方法 

用 15%三氯乙酸溶液沉淀蛋白质, 滤液按 GB 

5009.5-2010《食品安全国家标准 食品中蛋白质的测

定》[5]消化、蒸馏后, 用 0.01 mol/L的硫酸标准溶液

滴定, 计算氮含量, 即为样品中非蛋白氮含量。 

2.1  材料与试剂 

硫酸、三氯乙酸、蔗糖、硫酸铜、硫酸钾、硼酸、

氢氧化钠均为分析纯, 购于国药集团, 所用水为 GB/T 

6682[6]规定的一级水, 标准溶液按 GB/T 601[7]配制。 

2.2  仪器与设备 

电子分析天平AL204(瑞士梅特勒-托利多公司)。 

2.3  实验方法 

称取液态乳 10 g(精确至 0.0001 g)置于预先称量

的烧杯中。加入 40 mL三氯乙酸(150 g/L)溶液, 摇匀, 

准确称量。静置 5 min, 用中速滤纸过滤, 准确称取

滤液 20 g(精确至 0.0001 g)于 100 mL定氮瓶中, 加入

0.2 g硫酸铜、6 g硫酸钾及 20 mL硫酸, 轻摇后于瓶

口放一小漏斗, 将瓶以 45°角斜支于有小孔的石棉网

上。小心加热, 待内容物全部炭化, 泡沫完全停止后, 

加强火力, 并保持瓶内液体微沸, 至液体呈蓝绿色并

澄清透明后, 再继续加热 0.5~1 h。取下放冷后转移于

500 mL长颈烧瓶中, 加水至约 300 mL, 加几粒玻珠, 

塞上带分液漏斗的双孔橡胶塞, 加热进行蒸馏, 从分

液漏斗中滴加氢氧化钠溶(400 g/L)至溶液沸腾时刚

好变为黑色, 用预先加有 20.0 mL 硼酸溶液(20 g/L)

及 3滴混合指示剂的 250 mL锥形瓶接收馏出液, 并

使冷凝管的下端插入液面下。蒸馏至馏出液约 150 

mL 后移动蒸馏液接收瓶, 使液面离开冷凝管下端, 

再蒸馏 1 min, 然后用少量水冲洗冷凝管下端外部, 

取下蒸馏液接收瓶, 用 0.01 mol/L硫酸标准溶液滴定

溶液由绿色变为红色即为终点。 

空白试验: 称取 0.1 g蔗糖, 加入 16 mL三氯乙

酸(150 g/L), 按上述步骤操作。 

2.4  计算公式 

1 0 2 1

3 1

1.4007 ( )( 0.065 ) 


c V V m m
X

m m
 

式中: X—试样中非蛋白氮的含量, % ;  

c—硫酸标准溶液的浓度, mol/L;  

V1—试样消耗硫酸标准溶液的体积, mL;  

V2—空白消耗硫酸标准溶液的体积, mL;  

m2—加入 40 mL三氯乙酸溶液后的试样质量, g;  

0.065—响应因子;  

m1—用于沉淀蛋白的试样质量, g;  

m3—用于消化滤液的质量, g 

3  结果与分析 

不确定度的类型有 2种: A类不确定度: 重复性

实验产生的不确定度, 为重复实验测得结果的标准

偏差 S除以 8 ; B类不确定度: 天平称量、基准试剂、

容量瓶允许差、移液管允许差、滴定管允许差、校准

和实验温度差异、肉眼判断滴定终点误差、滴定终点

误差引入的不确定度。 

3.1  A 类相对不确定度 

3.1.1  标定硫酸标准溶液的 A 类相对不确定度 

按 GB/T 601-2002《化学试剂 标准滴定溶液的

制备》[7]配制和标定硫酸标准溶液, 标定结果符合标

准要求, 结果见表 1。 

UA1为0.00001302 mol/L, 相对A类不确定度UꞌA1

为 0.0127%。 

3.1.2  测定非蛋白氮的 A 类相对不确定度 

按 GB/T 21704-2008《乳与乳制品中非蛋白氮含

量的测定》[4]并结合 GB 5009.5-2010《食品安全国家

标准 食品中蛋白质的测定》[5] , 测定乳中的非蛋白氮

含量, 测定结果符合标准精密度要求, 结果见表 2。 

 
表 1  硫酸标准溶液标定结果 

Table 1  Calibration results of standard sulfuric acid solution 

序号 1 2 3 4 5 6 7 8 

结果 mol/L 0.10227 0.10232 0.10236 0.10225 0.10232 0.10226 0.10230 0.10231 
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表 2  非蛋白氮检测结果 
Table 2  Results of non-protein nitrogen test 

序号 1 2 3 4 5 6 7 8 

结果% 0.02748 0.02712 0.02715 0.02790 0.02785 0.02724 0.02751 0.02727 

 
 
UA2 为 0.000107%, 相对 A 类不确定度 UꞌA2 为

0.3905%。 

A类相对不确定度 2 2
1 2'   A A AU U U 0.3907%。 

3.2  B 类相对不确定度 

3.2.1  天平引入的相对不确定度 

天平称量的不确定度来源为: 重复性、数字分

辨率和线性度。重复性引入的不确定度归入整个操

作程序统一考虑。天平的分度值为 0.1 mg, 数字分

辨率引入的不确定度按矩形分布, 则其不确定度分

量 UB11为:  

11

0.1

2
3

BU =0.029 mg 

天平的线性度为±0.2 mg, 该数值是称量的实际

重量与天平读数的最大差值, 按矩形分布计算, 将天

平的线性分量转化为标准不确定度分量 UB12为:  

12
0.2

0.115
3

 BU  mg 

上述分量需计算 2次, 一次为毛重, 一次为净重, 

2次称量均为独立观测, 互不相关。由此天平称量的

标准不确定度为: 

2 2
1 11 122 ( ) 0.168   B B BU U U  mg 

标定硫酸标准溶液, 称取 0.2 g基准无水碳酸钠, 

测定非蛋白氮过程进行 3次称量, 分别为 10、50、20 

g, 天平引入的相对不确定度 1BU  : 

2 2

1 2 2

0.000168 0.000168
100 100

0.2 10

0.000168 0.000168
100 100

50 20

         
    
        
   

（

BU =0.0857% 

3.2.2  基准试剂引入的相对不确定度 

根据中华人民共和国国家标准 GB 1255-2007

《工作基准试剂 无水碳酸钠》[8]规定, 基准无水碳酸

钠的含量范围是(100±0.05)%, 按矩形分布, 其相对

不确定度 2BU 为:  

2
0.05%

0.0289%
3

  BU  

3.2.3  滴定管引入的相对不确定度 

根据 JJG196-2006《常用玻璃仪器检定规程》[9], 

标定硫酸标准溶液用 50 mL滴定管(A级), 容量允差

为±0.050 mL, 消耗体积 37 mL; 测定非蛋白氮用 10 

mL滴定管(A级), 容量允差为±0.025 mL, 消耗体积 7 

mL。按三角形分布, 滴定管引入的相对不确定度 3BU

为:  

2 2

3
0.050 0.025

100 100 0.1559%
6 37 6 7

           
    

BU  

3.2.4  容量瓶引入的相对不确定度 

根据 JJG196-2006《常用玻璃仪器检定规程》[9], 

稀释 0.01 mol/L硫酸标准溶液时用 500 mL容量瓶(A

级), 容量允差为±0.25 mL, 按三角形分布, 容量瓶定

容引入的相对不确定度 4BU 为:  

4
0.25

100 0.0204%
6 500

   


BU  

3.2.5  移液管引入的相对不确定度 

根据 JJG196-2006《常用玻璃仪器检定规程》[9], 

稀释 0.01 mol/L硫酸标准溶液时用 50 mL移液管(A

级), 容量允差为±0.05 mL, 按三角形分布, 移液管移

取溶液引入的相对不确定度 5BU 为:  

5
0.05

100 0.0408%
6 50

   


BU  

3.2.6  温度引入的不确定度 

根据 JJG196-2006《常用玻璃仪器检定规程》[9]

中规定, 滴定管在 20 ℃校准, 水的体积膨胀系数为

2.1×10-4 ℃, 实验室的温度在±5 ℃之间波动, 产生的

体积变化为±0.001 mL。温度变化按矩形分布, 标定

硫酸标准溶液消耗体积 37 mL, 测定非蛋白氮消耗体

积 7 mL, 测温度变化引入的相对不确定度 6BU 为:  

2 2

6
0.001 0.001

100 100 0.0084%
3 37 3 7

           
    

BU  

3.2.7  滴定终点误差引入的不确定度 

理论上 , 滴定终点与等当点之间将会存在

0.1%~0.2%的偏差, 考虑滴定在空气中进行, 滴定终

点误差取 0.2%, 按矩形分布, 标定硫酸标准溶液和
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测定非蛋白氮需进行 2次终点判定, 滴定终点误引入

的相对不确定度 7BU 为:  

2 2

7
0.2% 0.2%

0.1633%
3 3

         
   

BU  

3.2.8  用肉眼判断滴定终点引入的不确定度 

用肉眼判断滴定终点有可能引入 0.01 mL 的偏

差, 按矩形分布计算, 标定硫酸标准溶液消耗体积

37 mL, 测定非蛋白氮消耗体积 7 mL。用肉眼判断滴

定终点引入的相对不确定度 8BU 为:  

2 2

8
0.01 0.01

100 100 0.0840%
3 30 3 7

           
    

BU  

综合以上各 B不确定度来源, B类相对不确定度

BU 为:   

2 2 2 2
1 2 3 4

2 2 2 2
5 6 7 8

( ) ( ) ( ) ( )

( ) ( ) ( ) ( )

      
 

     
B B B B

B

B B B B

U U U U
U

U U U U

2 2 2 2(0.0857%) (0.0289%) (0.1559%) (0.0204%)

2 2 2 2(0.0408%) (0.0084%) (0.1633%) (0.0840%)

   

  
 =0.2615% 

3.3  相对不确定度 U  

2 2 2 2( ) ( ) (0.3907%) (0.2615%)

0.4701%

     


A BU U U  

3.4  测定非蛋白氮的不确定度 

0.0274% 0.000129%  U U'  

3.5  扩展不确定度 

计算测试结果不确定度时, 按国际惯例, 在 95%

的置信概率下, 扩展包含因子 K 取 2, 则扩展不确定

度为 

Urel= Ucrel×K=0.000129%×2=0.000258%。 

3.6  结果表示 

非蛋白氮测量结果的不确定度表示为[0.0274± 

0.000258)%, K＝2]。 

4  讨论与结论 

根据 GB/T 27025-2008 体系要求实验室对同一

类型的测量至少进行 1项测量不确定评定。本文结合

检测方法和实际操作情况, 按照 GB/T 21704-2008

《乳与乳制品中非蛋白氮含量的测定》测定非蛋白氮

的含量, 根据测量不确定度的评定理论, 同时参考多

篇不确定度评定和分析的文献[10-17], 分析不确定度

来源, 建立模型, 进行不确定度评定。测量不确定度

的主要影响因素有测试人员、环境、测试方法、仪器

设备等。通过对乳制品中非蛋白氮含量测定的各分量

不确定度的分析和比较, 天平、容量瓶、滴定管、移

液管、温度等通过检定受控的因素对测定结果的不确

定度的影响比较小, 影响非蛋白氮含量结果不确定

度的最大因素是重复性试验和滴定终点误差引入的

不确定度, 因此在实际操作要保证每次滴定终点的

颜色一致, 减少样品转移过程的损失, 保证每次测定

时天平、消化温度、蒸馏时间、实验室温度等条件一

致, 提高检测人员操作技能, 减少人为的误差, 并对

样品进行多次测定取平均值, 以进一步降低检测过

程中的不确定度, 提高检验数据的准确性。 
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