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离子色谱法测定香菇中葡萄糖含量的 

不确定度评定 

于  丽*, 顾俊杰, 徐宜宏, 郭  松, 裴程程 

(沈阳海关, 沈阳  110016) 

摘  要: 目的  评定离子色谱法测定香菇中葡萄糖含量的不确定度。方法  依据 JJF 10591.1-2012《测量不确

定度评定与表示》, 考察称量、标准溶液配制、标准曲线拟合、回收率等主要因素引入的不确定度, 并对不确

定度的各分量进行计算和合成。结论  当香菇中葡萄糖添加量为 3.29 mg/kg 时, 在 95%的置信区间下, 其扩

展不确定度为 0.30 mg/kg (k=2)。评定结果表明, 实验过程的不确定度主要来源于校准曲线以及回收率。结论  

该方法准确可靠, 适用于离子色谱法测定香菇中葡萄糖含量的不确定度评定, 对检测结果准确度的提高具有

指导意义。 
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Uncertainty evaluation of determination of glucose in mushroom 
by ion chromatography 

YU Li*, GU Jun-Jie, XU Yi-Hong, Guo song, PEI Cheng-Cheng 

(Shenyang Customs, Shenyang 110016, China) 

ABSTRACT: Objective  To evaluate the uncertainty of determination of glucose in mushroom by ion 

chromatography. Methods  According to JJF 1059.1-2012 Measurement uncertainty evaluation and presentation, 

the uncertainty of main factors such as weighing, standard solution preparation, standard curve fitting and recovery 

were investigated, and the components of uncertainty were calculated and synthesized. Results  When the content of 

glucose in mushroom was 3.29 μg/kg, the extended uncertainty was 0.30 μg/kg (k=2) under the 95% confidence 

interval. The evaluation results showed that the uncertainties of the experiment were mainly derived from curves 

calibration and recovery rates. Conclusion  The evaluation method is accurate and reliable, which is suitable for the 

evaluation of uncertainty of determination of glucose in mushroom by ion chromatography. It has guiding 

significance to improve the accuracy of test results. 
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1  引  言 

糖按分子结构一般分为单糖、双糖及多糖, 它们的营

养意义相同, 只是吸收有快有慢而已。葡萄糖是单糖的一

种, 甜度高, 吸收速度快, 食后立即进入血液, 在水果、蔬

菜中含量丰富。葡萄糖是活细胞的能量来源和新陈代谢的

中间产物, 即人体的主要供能物质, 加强对葡萄糖的检测

意义重大[1-4]。测量不确定度是反映检测结果可信度和准确
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性的重要参数, 一份完整的检测报告应包含测量不确定度

分析[5]。离子色谱法是高效液相色谱法的一种, 是分析阴

阳离子的一种液相色谱法[6], 该方法具有选择性好、灵敏、

快速、简便等优点。 

测量不确定度从词义上理解 , 意味着对测量结果

可信性、有效性的怀疑程度或不肯定程度, 是定量说明

测量结果的质量的一个参数。实际上由于测量不完善和

人们的认识不足 , 所得的被测量值具有分散性 , 即每次

测得的结果不是同一值, 而是以一定的概率分散在某个

区域内的许多个值。虽然客观存在的系统误差是一个不

变值 , 但由于我们不能完全认知或掌握 , 只能认为它是

以某种概率分布存在于某个区域内, 而这种概率分布本

身也具有分散性。测量不确定度就是说明被测量之值分

散性的参数 , 它不说明测量结果是否接近真值 [7-12]。不

确定度的评定研究较为成熟, 但目前关于离子色谱法测

定香菇中葡萄糖的含量进行了不确定度评定的报道相

对较少。 

本文依据 NY/T 2279-2012《食用菌中岩藻糖、阿糖

醇、海藻糖、甘露醇、甘露糖、葡萄糖、半乳糖、核糖

的测定离子色谱法》[13]和 JJF 10591.1-2012《测量不确定

度评定与表示》[14]对离子色谱法测定香菇中葡萄糖的含

量进行了不确定度评定 , 分析了测试误差的来源 , 确定

分析结果的报告值, 为正确评价和使用检测数据提供参

考依据。 

2  材料与方法 

2.1  试剂、仪器与材料 

氢氧化钠(优级纯, 北京百灵威科技有限公司); 葡萄

糖(纯度 99%, 国家标准物质中心); 标准品使用液: 用葡萄

糖标准物质配制系列标准溶液(0.10、0.50、1.0、2.0、4.0、

10 mg/L)。 

ICS-5000 型离子色谱仪(赛默飞世尔科技中国有限公

司); JA 2003 型电子天平(上海良平仪器仪表有限公司); 

KQ-1000DE 型数控超声波清洗器(昆山市超声仪器有限公

司); Milli-Q 去离子水发生器(美国 Millipore 公司)。 

香菇购自于当地市场。 

2.2  实验方法 

2.2.1  样品前处理 

将香菇试样剪碎后, 准确称取 5.00 g 试样, 精确至

0.01 g, 置于 100 mL 容量瓶中, 加入 80 mL 水, 搅拌均匀, 

超声提取 30 min, 定容, 摇匀, 静置后取上清液进样, 上机

测定。 

2.2.2  仪器条件 

色谱柱 : 糖离子交换柱 (4 mm×250 mm)+保护柱    

(4 mm×50 mm); 柱温: 30 ℃; 流动相: 100 mmol/L 的氢氧

化钠, 流速: 0.4 mL/min; 进样量: 20 µL; 检测器: 电化学

检测器; Au 工作电极, Ag/AgCl 参比电极。 

2.3  数学模型 

试样中葡萄糖含量的计算:  

1000

1000

C V
Y

R m

 


 
 

式中: Y 为试样中葡萄糖含量, mg/kg; C 为从标准曲线上查

得的试样溶液中葡萄糖浓度, mg/L; V 为试样溶液体积, mL; 

m 为试样取样量, g; R 为回收率。 

3  结果与分析 

3.1  测量不确定度来源 

离子色谱法测定香菇中葡萄糖的不确定度主要来源

有: 样品溶液中葡萄糖浓度 C 的不确定度 ( )u C ; 定容体积

V 的不确定 ( )u V ; 称样量 m 的不确定度 ( )u m ; 回收率 R

带来的不确定度 ( )u R 。 

3.2  分量不确定度的评定 

3.2.1  质量的不确定度 

用百分之一的天平称取 5.00 g 香菇样品, 经检定校准

的天平, 其最大允差为±0.01 g, 如果按均匀分布处理, 引

入的标准不确定度为: ( ) 0.01 3 0.0058 gu m  / 。 

3.2.2  体积的相对不确定度 

1) 100 mL 容量瓶校准引入的不确定度 

该方法最终定容体积为 100 mL, 经检定校准的 A 级

100 mL 容量瓶的最大允差为±0.1 mL[14], 如果按均匀分布

处理, 引入的标准不确定度为: ( ) 0.1 3 0.0058 mLu V  / 。 

2)实验室的温度引入的不确定度 

在(20±4) ℃变化, 引入的标准不确定度为:  

4 4
2( ) 1 4 2.1 10 3=4.85 10  mLu V      /  

样品提取液的标准不确定度为:  

2 2 2 4 2
1 2

3

( ) ( ) ( ) (0.058) (4.85 10 )

4.6 10  mL

u V u V u V 



    

 
 

3.2.3  样品溶液中浓度的不确定度 ( )u C  

1)标准物质的不确定度 10( )u C  

称取葡萄糖标准物质 0.10 g(精确至 0.1 mg)于小烧杯

中, 用超纯水溶解, 转移至 100 mL容量瓶中, 并用超纯水

定容至刻度, 配制成的标准储备液为 1000 mg/L。用移液

管(1 mL)移取 1.0 mL 葡萄糖标准储备液, 置于 100 mL   

容量瓶中, 用超纯水定容至刻度, 配制成的标准稀释液为

10 mg/L。经检定的 1 mL 移液管(A 级)、100 mL 容量瓶(A

级)的最大允差分别为±0.008, ±0.10 mL, 如果按均匀分布 

处理, 其标准不确定度分别为[15]:  

1 100( ) 0.008 3=0.0046 mL  ( ) 0.10 3=0.058 mLu V u V / ； /  

由于稀释标准液时, 移液管和容量瓶中的溶液处于
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几乎相同的温度, 因此温度带来的影响可忽略不计。 

葡萄糖标准物质的校准不确定度为: 0.5 3=0.289 %/ 。 

从称取 0.10 g到配制成 1000 mg/L引入的不确定度为:  

2 22
1001

1000 1000
1 100

2 2 2

( ) ( )( )
( )

0.289 0.0046 0.058
1000 5.46 mg/L

100 1 100

s

s

u m u Vu V
u C C

m V V

    
      

    

             
     

 

再稀释至 10 mg/L 时引入的不确定度为:  

2 22
1000 1001

10 10
1000 1 100

2 2 2

( ) ( )( )
( )

5.46 0.0046 0.058
10 0.0716 mg/L

1000 1 100

u C u Vu V
u C C

C V V

    
      

    

             
     

 

2) 标准曲线二次拟合过程中产生的不确定度 2( )u C  

对 6 个浓度水平的葡萄糖标准溶液使用离子色谱仪

分别测试 3 次, 得到相应的峰面积列于表 1。用最小二乘

法拟和 , 线性回归方程为 : A=b*C+a=4.3556*C+1.0343, 

r=0.9990。 

按检测标准对样品溶液测定 3 次, 葡萄糖的含量为

3.29 mg/kg, 标准曲线所带来的不确定度计算如下:  

2
10 b

2
2

j b
1

2
3

2
j b

1

( )( ) 1 1
( )

( )

0.00351 1 1 (10 2.93)
7.25 10  mg/L

4.3556 1 18
( )

n

j

n

j

C Cs A
u C

b p n
C C

C C








  




    







 

其中, 残差标准偏差为:  

2
j j

1

[ ( )]

( ) 0.00351 mg/L
2

n

j

A a bC

s A
n


 

 



 

3.2.4  峰面积引入的不确定度 

检测标准使用液时测得的峰面积的偏倚由仪器的校

准引入。标准检定证书给出了衰减器的相对误差为 0.5%, 

按照均匀分布处理, 峰面积引入的标准不确定度为 

3( ) 0.5% / 3 2.89 10  us*minu As     

样品峰面积的不确定度为 

3( ) 2.89 10  us*minu A   。 

3.2.5  回收率及 不确定度评定 

将适当浓度的葡萄糖标准溶液(本实验采用 10 mg/L), 

添加到被测香菇样品中, 采用加标实验, 重复检测 10 个香

菇样品, 结果如下 

1

( )
92.8

9.28 mg/L
10

n

i s
i

C C

C
n




  


;  

3( )
5.32 10  mg/L

1
ix x

S
n


  


 ;  

2

92.8
0.928 mg/L

10

C
R

C
   。 

其中: R——平均回收率; S 标准偏差; C——重复分析香菇

样品中加入葡萄糖浓度, mg/L; C2——葡萄糖理论浓度, 

mg/L 

22
10

1 2
10

23 2
3

2

( )
( )

(5.32 10 ) 0.0716
0.928 6.67 10  mg/L

1010 2.93

u CS
u R R

Cn C




 
    

  

        
。

 

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。 

3
1

|1 | 1 0.928
10.8 mg/L

( ) 6.67 10

R
T

u R 

 
  


。 

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, 回收率的标准不确定度为: 

 
 

表 1  标准溶液峰面积的测量值 
Table 1  Measured value of the peak area of standard solution 

葡萄糖 
标液浓度 

/(mg/L) 

峰面积/(us*min) 
平均 A 

/(us*min) A1 A2 A3 

STD 1 0.10 0.5003 0.5093 0.4991 0.5029 

STD 2 0.50 3.3258 3.4219 2.3882 3.3453 

STD 3 1.0 4.8142 5.2263 5.0147 5.0184 

STD 4 2.0 10.6327 11.2581 10.9163 10.9357 

STD 5 4.0 18.5328 19.1377 18.7646 18.8117 

STD 6 10 43.4268 45.0329 44.2915 44.2504 
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2
2
1

2
3 2

1
( ) ( )

1 0.928
(6.67 10 ) 0.0421 mg/L

3

R
u R u R

K



 
  

 

 
    

 
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3.3  相对合成标准不确定度  

综合以上影响不确定度的因素, 合成的相对标准不

确定度: 

2 22 2
10 2

10 2
rel 22 2

2 2
2

2
2

( ) ( )( ) ( )

( )
( ) ( ) ( )

0.0716 0.00725
[0.00289]

10 2.93
3.29

0.058 0.0058
[0.00289]

100 5.00

s

s

u C u Au C u A

C C A A
u Y Y

u V u m u R

V m R

                    
                

           
        

2 2
0.0421

0.928

0.152 mg/L

      


 

3.4  扩展不确定度与测量结果 

离子色谱法测定香菇中葡萄糖含量, 取包含因子 k＝

2, 在 95%的置信区间下, 扩展不确定度: 

rel ( ) 2 0.152 0.30 mg/kgU k u Y     。 

香菇中葡萄糖的含量和扩展不确定度为[16]:  

X=(3.29±0.30) mg/kg, 取包含因子 k=2。 

4  结  论 

香菇中葡萄糖的相对扩展不确定度由各不确定度分

量评定结果可以看出, 校准曲线和回收率的不确定度分量

较大。提高校准曲线制作精度和提高回收率是离子色谱法

检测香菇中葡萄糖的重要质控点。在检测中, 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。

通过对香菇中葡萄糖含量的测量不确定度的评定, 检测结

果给出一个区间, 提供一个更加合理的检测结果, 提高了

检测结果的可信度; 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定起到了一定的指

导意义。 
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色谱法、液相色谱法、色谱与其他方法联用法等在食品检测与质量安全控制领域的应用, 阐述色谱技术的原

理、特点、适用范围、优势与局限性、色谱新方法的研究, 展示色谱技术在食品安全检测中的应用实例, 本

专题计划在 2019 年 4 月出版。 
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