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石墨炉原子吸收分光光度法测定自制阳性猪肉中
铅的不确定度评定 

陈  晓*, 刘剑虹, 张可冬, 娄婧婧, 张晓文 

(广州市体育科学研究所, 广州  510620) 

摘  要: 目的  评估用石墨炉原子吸收分光光度法测定自制阳性猪肉中铅的不确定度, 以找出影响不确定度

的因素, 为评价检验结果提供科学依据。方法  建立猪肉中铅含量不确定度的数学模型, 分析不确定度来源, 

并进行不确定度的评定。结果  自制阳性猪肉中铅的含量为 0.236 mg/kg, 扩展不确定度为 0.026 mg/kg(包含因

子 k=2), 影响不确定度的主要因素是标准曲线线性拟合和分析仪器。结论  可通过控制标准曲线校准过程和加

强对分析仪器的保养维护, 来降低石墨炉原子吸收分光光度法测定猪肉中铅含量的不确定度。 
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Uncertainty analysis of plumbum determination for homemade positive pork 
by graphite furnace atomic absorption spectrometry 

CHEN Xiao*, LIU Jian-Hong, ZHANG Ke-Dong, LOU Jing-Jing, ZHANG Xiao-Wen 

(Guangzhou Institute of Sports Science, Guangzhou 510620, China) 

ABSTRACT: Objective To analyze the uncertainty in the determination of plumbum in homemade positive pork by 

graphite furnace atomic absorption spectrometry to provide the evidence for the measurement evaluation. Methods 

Graphite furnace atomic absorption spectrometry was used to determine the content of plumbum in pork. The 

determination process was analyzed to identify the source of uncertainty and the combined uncertainty was 

calculated．Results The content of plumbum in homemade positive pork was 0.236 mg/kg, and the expanded 

uncertainty was 0.026 mg/kg (k=2). The main factors of the uncertainty were standard curve linear fitting and 

analytical instruments. Conclusion The control of preparation of standard curve and the maintenance of analytical 

instruments can reduce the uncertainty of plumbum content in pork by graphite furnace atomic absorption 

spectrometry. 
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1  引  言 

铅是一种对人体有严重危害的重金属, 它作用于人

体的各个系统和器官, 其危害主要包括以下几个方面: 铅

对人体的神经系统有损害作用, 会使神经发生变性阻碍神

经冲动的传递; 铅影响人的消化系统, 对肝脏的损害十分

大, 会造成肝硬化或肝坏死; 铅对骨骼造血系统产生破坏 

作用, 由于铅抑制相关酶的活性, 从而降低血红素, 使红

细胞内的钠、钾、水损失, 造成中毒性贫血; 铅对免疫系

统的危害也很大, 会使白细胞减小, 包细胞的吞噬作用下
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降, 从而降低机体的免疫功能[1-4]。根据 GB 2762-2012《食

品中污染物限量》[5], 规定肉类(内脏除外)的铅限量指标为

0.2 mg/kg。食品中铅的含量检测, 属于痕量分析, 从样品

称量到检测结果的实验操作过程都至关重要, 因此准确测

定食品中铅的含量具有重要的意义。 

食品中铅含量的检测方法有电感耦合等离子体原子

发射光谱法 (ICP-OES)[6]、电感耦合等离子体质谱法

(ICP-MS)[7,8]、石墨炉原子吸收光谱法[9,10]、火焰原子吸收

光谱法[11]、氢化物发生-原子荧光光谱法[12,13]和双硫腙比色

法[14]等。其中石墨炉原子吸收法和 ICP-MS法灵敏度高, 更

适合于食品中铅含量的测定, 但是 ICP-MS 仪器价格昂贵; 

石墨炉原子吸收法更具普遍及现实性。本文采用石墨炉原

子吸收光谱法测定自制阳性猪肉中铅的含量, 并对整个测

定过程的不确定度[15]进行评估, 以找出影响不确定度的因

素, 从而提高铅含量检测结果的准确性。 

2  材料与方法 

2.1  材料与试剂 

铅标准溶液(1000 μg/mL, 国家钢铁材料测试中心钢

铁研究总院); 硝酸(优级纯, 美国默克公司); 阳性猪肉(实

验室制备)。 

2.2  仪器与设备 

Z-2000 石墨炉原子吸收光谱仪 (日本日立公司 ); 

BSA224S电子分析天平(德国塞多利斯公司); DHG-9053A电

热恒温鼓风干燥箱(上海齐欣公司); 高压消解罐(滨海正红公

司);  EH20A电热板(北京莱伯泰科仪器股份有限公司)。 

2.3  样品前处理 

依据 GB 5009.12-2010《食品中铅的测定》进行测定, 

过程如下: (1)样品处理: 称取 0.5 g 猪肉于压力消解罐中, 

加入优级纯硝酸 5 mL, 盖好内盖, 旋紧不锈钢外套, 放入

恒温干燥箱, 于 120 ℃加热 3~4 h, 在箱中自然冷却至室温, 

将消解液蒸至约 2 mL, 用滴管将试样消化液洗入 10 mL容

量瓶中, 用超纯水少量多次洗涤消解罐, 洗液合并于容量

瓶中并定容至刻度, 混匀备用; 同时作试剂空白。 

2.4  标准溶液的制备 

标准储备液配制: 准确吸取 1.0 mL 1000 μg/mL标准

溶液于 100 mL容量瓶中, 用 0.5 moL/L硝酸溶液稀释至刻

度, 再稀释 10倍, 得到 1000 ng/mL铅标准储备液。分别吸

取标准储备液 0、1.0、2.0、5.0、10.0 mL至 100 mL容量

瓶, 用 0.5 moL/L硝酸溶液定容, 得到 0、10.0、20.0、50.0、

100.0 ng/mL的铅标准溶液。 

2.5  仪器分析条件 

选择 Z-2000 原子吸收光谱仪进行铅的测定, 最佳工

作参数如下: 干燥(dry) 120 ℃ 30 s; 灰化(ash) 600 ℃ 20 s; 

原子化(atomize) 2400 ℃ 5 s; 清洗(clean) 2700 ℃ 4 s。灯电

流 7.5 mA, 波长 283.3 nm, 狭缝 1.3 nm, 氩气流量 30 

mL/min, 进样量 20 μL, 选择磷酸二氢铵溶液(10 g/L)作为

基体改进剂。 

3  结果与讨论 

3.1  数学模型 

由于空白由仪器工作软件自动扣除, 所以当结果以

mg/kg表示时,  

             
1000

C VX
m





 

其中, X为样品中铅的含量(mg/kg) 

C为样品消化液中铅的含量(ng/mL) 

V为样品稀释总体积(mL) 

m为样品的量(g)  

3.2  不确定度的来源分析 

由上述实验过程分析, 本实验主要不确定度因素如

下: (1)样品称量所带来的不确定度μrel(m)(B 类); (2)样品

定容引起的体积不确定度μrel(V)(B 类)(3)标准溶液配制引

起的不确定度μrel(c)(B 类); (B 类)(4)线性拟合曲线测量样

品时带来的不确定度μrel(s)(A类); (5)样品测定的重复性带

来的不确定度μrel(r)(A 类); (6)分析仪器设备的不确定度

μrel(d)(B类)。 

3.3  各不确定度分量的计算 

3.3.1  样品称量所带来的不确定度μrel(m)(B 类) 

采用检定合格的天平进行称量, 样品称量采用去皮

回零后再称量样品, 由天平说明书可知, 该天平称重的主

要不确定度来源为: 可读性、重复性、温度变化造成的灵

敏度偏移及由天平校准产生的不确定度分量: 天平的灵敏

度及其线性。其中 由于天平称量时间较短, 温度变化可

忽略, 故由温度变化造成的灵敏度漂移可忽略。 

由说明书可知, 天平的可读性为 0.1 mg, 根据矩形分布, 

该项不确定度
0.1

=
2 3

 
可读

0.0289 mg, 该天平的重复性

(标准偏差)为 0.1 mg, 故μ重复=0.1 mg, 该天平的线性允差为

±0.2 mg, 该不确定度为矩形分布, 
0.2

 =
3

 
线性

0.115 mg ,单

次称量的标准不确定度 2 2 20.02( 89 0.1 0.115m)   = = 

0.155 mg。 

相对标准不确定度为μ rel(m)=0.155×103/0.5052= 

0.000307。 

3.3.2  样品定容产生的不确定度μrel(V)(B 类) 

样品溶液定容使用了一个 10 mL 的容量瓶, 为 A级, 

20 ℃时 10 mL A级容量瓶的允差为±0.020 mL, 按三角分

布, 属于 B类不确定度, 所以
0.02

 =
6

 
容量

0.00816 mL 
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容量瓶使用温度和检定温度不一致带来的不确定度, 

实验室温度一般在 20±5 ℃范围内变化, 因水的膨胀系数

远大于容量瓶的体积膨胀系数, 故只考虑水的膨胀带来的

不确定度 , 水的膨胀系数为 2.1×104, 所以μ温 度＝

410 5 2.1 10

3

  
＝0.00606 mL。 

所以样品定容产生的相对标准不确定度μ rel(V)＝

2 20.00816 0.00606 /10＝0.00102。 

3.3.3  标准溶液配制的不确定度μrel(c)(B 类) 

配制标准溶液的铅标准溶液含量的不确定度: 由标

准品证书可知, 该标准品含量的不确定度为 0.4%, 标准溶

液浓度为 1000 μg/mL, 所以μ标准
0.4%

3
  0.00231。 

标准储备液的配制需要用到2个100 mL容量瓶, 1根1.0 

mL和 1根 10.0 mL的吸管,为A级, 20 ℃时 100 mL的A级容

量瓶的允差为±0.10 mL, 1.0 mL移液管的 A级允差为±0.007 

mL, 10 mL移液管的A级允差为±0.02 mL, 按三角分布, 属于

B 类不确定度。另外由标准储备液配制标准曲线测定用标准

溶液的不确定度将在最小二乘法曲线拟和时涵盖, 故在这

里不单独考虑。所以 100 mL容量瓶, 1根 1.0 mL和 1根

10.0 mL的吸管体积标准不确定度分别为μ容量(100 mL)
0.10

6
   

0.0408 mL, μ容量(1 mL)
0.007

6
  0.00286 mL, μ容量 (10 mL) 

0.02

6
   0.00816 mL。 

温度波动对标准溶液配制带来的不确定度, 同样, 由标

准储备液配制成标准使用液的过程的不确定度可以认为在最

小二乘法曲线拟和时已涵盖, 不予考虑, 仅考虑配制标准储

备液时温度波动的影响。实验室温度控制一般在 20±5 ℃范围

内, 水的膨胀系数为 2.1×104, 故 100 mL容量瓶, 1根 1.0 mL

和 1根 10.0 mL的吸管使用温度与校正温度不同引起的标准

不确定度分别为μ温度(100 mL)＝
4100 5 2.1 10

3

  
＝0.0606 mL, 

μ温度(1.0 mL)＝
41.0 5 2.1 10

3

  
＝0.000606 mL, μ温度(10.0 mL)＝

410.0 5 2.1 10

3

  
＝0.00606 mL。 

100 mL 容量瓶引入的相对标准不确定度μ rel(100 

mL)=
2 20.0408 0.0606 /100＝ 0.00196, 1.0 mL吸管引入的

相对标准不确定度μrel(1.0 mL)＝
2 20.00286 0.000606 /1.0＝ 

0.00292,  μrel(10.0 mL)＝ 2 20.00816 0.00606 /10.0＝0.00102 

所 以 标 准 溶 液 配 制 的 不 确 定 度 μ rel(c) ＝

2 2 2 22 0.00196 0.00292 0.00102 0.00231    ＝0.00475。 

3.3.4  线性拟合曲线测量样品时带来的不确定度μrel(s)(A 类) 

表 1中, origin拟合校准曲线得到回归方程Aj=BiCi+B0, 

线性系数 r=0.9973, B1=0.001770, B0=0.01677。 

式中: Aj : 第 i个校准标准溶液的第 j次吸光度 

Ci: 第 i个校准标准溶液的浓度 

B1 : 斜率 

B0 : 截距 

则, 残差标准偏差

2
0 1

1

[ ( )]

2
0.00589

n

j j
j

A B B C

S
n


  







 

2

1

( ) 24400
n

xx j
j

S C c


    

测量消化液中铅的含量, 浓度 0C =11.92 ng/mL, 以该

浓度计算。 

05

2
0( )1 1

( ) ( ) /
1 xx

C cSu c c
B P n S

  


  

    
20.00589 1 1 (11.92 36)

( ) / 36
0.001770 6 15 24400


   =0.0469 

式中: B1: 斜率 

P: 测试 C0的次数 

n: 测试校准溶液的次数 

C0: 消化液中铅的浓度 

c : 不同校准标准溶液的平均值 
 

表 1  铅标准曲线拟合原始记录表 
Table 1  Original record sheet of standard curve fitting 

标准溶液编号 浓度(ng/mL) 吸收值 平均吸收值

标准 1

标准 1-1

0 

0.01141 

0.00964 标准 1-2 0.00843 

标准 1-3 0.00908 

标准 2

标准 2-1

10.0 

0.03786 

0.03645 标准 2-2 0.03600 

标准 2-3 0.03548 

标准 3

标准 3-1

20.0 

0.05231 

0.05530 标准 3-2 0.05848 

标准 3-3 0.05510 

标准 4

标准 4-1

50.0 

0.11707 

0.10928 标准 4-2 0.11385 

标准 4-3 0.09693 

标准 5

标准 5-1

100.0 

0.18903 

0.18755 标准 5-2 0.18796 

标准 5-3 0.18565 

 
3.3.5  样品测定的重复性带来的不确定度μrel(r)(A 类) 

平行测量 6份, 测量覆盖本方法的全过程, 数据如表 2。 
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表 2  猪肉中铅的测定结果 
Table 2  Determination results of sample solution 

测定次数 样品重量(g) 消化液中含量(ng/mL) 样品中铅含量(mg/kg) 

1 0.5010 12.50 0.250 

2 0.5062 11.40 0.225 

3 0.5090 12.43 0.244 

4 0.5050 11.09 0.220 

5 0.5053 12.25 0.242 

6 0.5050 11.84 0.234 

平均值 0.5052 11.92 0.236 

 
表 3  不确定度分量一览表 

Table 3  Table of each source of uncertainty 

分量类别 不确定度来源 评价方法、类型 量值 μrel 

μrel(m) 样品称量 B类/矩形分布 0.2052 g 0.000307 

μrel(V) 样品定容 B类/三角分布 10 mL 0.00102 

μrel(c) 标准溶液配制 B类/三角分布 ---- 0.00475 

μrel(s) 标准曲线线性拟合 A类/--------- ---- 0.0469 

μrel(r) 样品测定的重复性 A类/正态分布 0.236 mg/kg 0.00474 

μrel(d) 分析仪器的不确定度 B类/矩形分布 ---- 0.0296 

 

单个测得值的实验标准偏差, 即

2

rep

( )

1

i

n

 
  




均

 = 0.0116 mg/kg 

重复性带来的相对标准不确定 μrel(r)=
6
rep

=0.00474 

3.3.6  分析仪器设备的不确定度μrel(d)(B 类) 

鉴定证书给出的重复性为 0.018, 按照矩形分布换算

成相对标准不确定度为 μrel(d1)=
0.018

3
=0.0104; 线性误差

为 0.048, 按照矩形分布换算成相对标准不确定度为

μrel(d2)=
0.048

3
=0.0277, 则石墨炉原子吸收分光光度计的相

对标准不确定度为 μrel(d)= 2 20.0104 0.0277 =0.0296。 

3.4  合成不确定度计算 

由表 3知, 合成不确定度μcrel= 

2 2 2 2 2 2
rel rel rel rel rel rel (m)  (V)  (c)  (s)  (r)  (d)          =

2 2 2 2 2 20.000307 0.00102 0.00475 0.0496 0.00474 0.0296     =

5.6%。合成标准不确定度: μ(X)=X×μcrel=0.236×5.6%= 

0.013 mg/kg。 

3.5  计算扩展不确定度及报告结果 

测定为正态分布, 取包含因子 k=2, 则石墨炉原子吸

收分光光度法测定铅的扩展不确定度为 U＝2×μ (X)= 

2×0.013=0.026 mg/kg。最终结果可表示为 : 铅含量

X=0.236±0.026 mg/kg, k=2。 

4  结  论 

通过分析不确定度来源, 评估了石墨炉原子吸收分光

光度法测定自制阳性猪肉中铅含量的不确定度, 结果表明, 

影响测量不确定度的主要因素是标准曲线线性拟合所引入

的不确定度, 其次是分析仪器引入的不确定度。食品中铅含

量的测定属于痕量分析, 其元素含量本身极低, 因此, 用石

墨炉原子吸收分光光度法测定食品中铅含量时, 可通过控

制标准曲线校准过程和加强对仪器的保养维护, 来减小测

量结果的不确定度, 从而提高检测结果的准确度。 
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