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气相色谱法测定槟榔中甜蜜素含量的 

不确定度评定 

袁  河 1, 陈慧鹏 1, 夏延斌 2, 赵志友 1, 江日初 3 

(1. 湖南省槟榔加工与食用安全工程技术研究中心, 湖南宾之郎食品科技有限公司, 湘潭  411100; 

2. 湖南农业大学食品科技学院, 长沙  410128; 3. 湘潭市食品药品监督管理局, 湘潭  411100) 

摘  要: 目的  评定气相色谱法测定食用槟榔中环己基氨基磺酸钠(又名甜蜜素)的不确定度评定方法。方法  

根据气相色谱法定量测定食用槟榔中甜蜜素含量的测定原理, 较全面的考虑整个测定过程的不确定度来源, 

建立结果不确定度评定的数学模型, 并探讨其测定结果不确定度。结果  在 95%的置信区间下, 当槟榔中甜

蜜素含量为 6.19 g/kg 时, 其扩展不确定度为 0.18 g/kg, k=2。结论  槟榔中甜蜜素的检测不确定度主要来源为

标准曲线的拟合。 
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Uncertainty evaluation of sodium cyclamate content in Areca catechu L. by 
gas chromatography 
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ABSTRACT: Objective  To evaluate the uncertainty of determination of sodium cyclamate (also known as 

cyclamate) in edible betelnut by gas chromatography. Methods  Based on quantitative determination of sodium 

cyclamate in edible betelnut by gas chromatography, and more comprehensive consideration of the source of 

uncertainty throughout the measurement process, a mathematical model for evaluating the uncertainty of results was 

established and the uncertainty of its measurement results was explored. Results  At the 95% confidence interval, 

when the content of sodium cyclamate in the sample was 6.19 g/kg, its extended uncertainty was 0.18 g/kg (k=2). 

Conclusion  The main source of uncertainty for the detection of cyclamate in betel nut is the fitting of the standard 

curve. 
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1  引  言 

环已基氨基磺酸钠俗称甜蜜素, 是食用槟榔中添加

的主要人工合成的甜味剂之一, 如果经常食用甜蜜素含量

超标的饮料或其他食品, 会对人体的肝脏和神经系统造成

危害[1-3]。GB 2760-2014《食品安全国家标准食品添加剂使

用标准》中规定凉果类(槟榔添加剂用量按凉果类执行)甜

蜜素(以环己基氨基磺酸计)的最大使用量为 8.0 g/kg[4]。因

甜蜜素具有甜感好, 甜度倍数高(其甜度是蔗糖的 30~40

倍), 价格适宜等优点, 被广泛应用于食用槟榔中。食品中

甜蜜素的测定方法主要有: 气相色谱法[5,6]、高效液相色谱

-质谱法[7,8]、离子色谱法[9]等。但由于食用槟榔的复杂性及

地域性, 鲜有相关机构深入研究准确测定槟榔中甜蜜素含

量的方法。因此 , 本研究在前人研究基础上 , 根据 GB 

5009.97-2016《食品中环己基氨基磺酸钠的测定》[10]中气

相色谱法(FID 检测器)测定食用槟榔中甜蜜素的含量, 再

依据 JJF 1059.1-2012《测量不确定度评定与表示》[11], 对

测量过程中产生的不确定度进行分析评定,以期为今后该

项目的准确测定提供理论参考。 

2  材料与方法 

2.1  试剂、仪器及材料 

正庚烷、亚硝酸钠、氯化钠及硫酸(分析纯, 国药集团

化学试剂有限公司)。  

7890B 气相色谱仪, 配 FID 检测器(美国安捷伦公司); 

KQ-700E 超声波清洗机(昆山美美超声仪器有限公司); 十

万分之一分析天平(奥豪斯仪器有限公司);  

槟榔样品(购买于湖南市场); 甜蜜素标准品(中国食

品药品检定研究院)。 

2.2  实验方法 

采用 GB 5009.97-2016《食品中环己基氨基磺酸钠的

测定》第一法对食用槟榔中甜蜜素含量进行测定。 

用粉碎机将槟榔粉碎 , 称取 5.00 g 槟榔置于 150 

mL 具塞锥形瓶中, 用 100 mL 量筒加入 100 mL 超纯水, 

采用频率为 40 kHz, 功率为 700 W 的超声波仪于室温超

声提取 30 min, 用移液管移取 5.00 mL 提取液加入 25 

mL 离心管中, 再分别加入 5.00 mL 正庚烷、   2.50 mL 

(50 g/L)亚硝酸钠和 2.50 mL(200 g/L)的硫酸溶液, 摇匀

后冰浴 30 min(期间振摇 3~5 次), 反应完后加入 2.5 g 氯

化钠, 涡旋 1 min 再离心 5 min 后取上层正庚烷萃取液用

气相色谱仪测定。准确移取 5.00 mL 系列标准溶液按上

述方法衍生化。样品与标样在相同的条件下利用气相色

谱氢火焰离子化检测器进行分离及分析, 以保留时间定

性, 外标法定量。 

2.3  数学模型的建立 

食用槟榔中甜蜜素含量均按(1)计算:  

 
c V

X
m


   (1) 

式中: X—试样中待测组分含量, g/kg;  

c—由标准曲线得出的样液中待测组分的浓度 ,  

mg/mL;  
V—试样提取液总体积,  mL;  

m—试样质量, g。  

3  结果与分析 

3.1  不确定度分量的主要来源 

食用槟榔中甜蜜素含量测定的不确定度主要来自于: 

标准储备液、标准曲线的拟合、样品的定容、样品称量、

样品测量重复性及仪器数据处理系统[12-14]。 

3.2  不确定度的评估 

3.2.1  标准储备液引入的相对标准不确定度 urel(c) 

标准储备液引入的不确定度主要包括: 标准物质纯

度、标准物质的称量及标准物质的定容。 

1)  标准物质纯度引入的不确定度 u(p) 

甜 蜜 素 标 准 物 质 证 书 给 出 其 纯 度 为 P=99.5%, 

u(p)=±0.5%(k=2), 则其相对标准不确定度为:  

urel(p)=u(p)/2=0.0025。 

2)  标准物质称量引入的不确定度 u(m) 

分析天平证书实际分度值 d=0.01 mg, 区间半宽度

αm=0.005 mg, 假设其为矩形分布, 包含因子 km= 3 , 则其

标准不确定度为:  

u(m)=αm/ 3 =2.89×10-3 mg。 

称取甜蜜素标准物质的质量为 250.00 mg, 则称量产

生的相对标准不确定度为:  

u rel(m)=u(m)/m=0.0012。 

3)  标准物质的定容引入的不确定度 u(V) 

(1)容量瓶引入的不确定度 

甜蜜素标准品溶解定容至 100 mL 容量瓶中, 根据中

华 人 民 共 和 国 国 家 计 量 检 定 规 程 JJG 196-2006[15], 

(25±1) ℃时 100 mL 单标线容量瓶(A 级)容量允差为±0.10 

mL, 假设其为矩形分布, 则 100 mL 容量瓶的不确定度为:  

1
0.10 mL

( ) 0.058 mL
3

u V   ; 

rel 1
0.058 mL

( ) 0.00058
100 mL

u V   。 

(2)温度引入的不确定度 

容量瓶的校准温度为 20 ℃, 实验室温度在(20±5) ℃
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之间变化。液体的体积膨胀明显大于容量瓶的体积膨胀, 

因此只需考虑液体的体积膨胀。因此容量瓶溶液温度与校

准时温度不同所引起的体积变化为 100 mL 5 ℃ 2.08  

10-4 ℃-1=0.104 mL(2.08 10-4 ℃-1 为水的膨胀系数), 假设其

为矩形分布, 则温度对定容体积影响所引入的不确定度为:  

2
0.104 mL

( ) 0.060 mL
3

u V   ; 

rel 2
0.060 mL

( ) 0.00060
100 mL

u V   。 

因此定容体积引入的相对标准不确定度为:  

2 2
rel rel 1 rel 2( ) ( ) ( ) 0.00083u V V V  u u ;  

由此得出标准储备液引入的相对标准不确定度为:   

2 2 2
rel rel rel rel( ) (p) (m) ( ) 0.0026u c u V   u u 。 

3.2.2  标准曲线的拟合引入的相对标准不确定度 urel(g) 

标准曲线引入的不确定度包括定容容器和标准曲线

的拟合。 

1)  配制标准溶液所用的容器引入的不确定度 u(b) 

(1)移液管引入的不确定度 

用 2.0 mL 分度移液管从标准溶液中分别准确移取

0.10、0.20、0.40、0.80、1.20、1.60 mL 溶液置于 10 mL

容量瓶中, 用超纯水定容至刻度。根据中华人民共和国国

家计量检定规程 JJG196-2006, (25±1) ℃时 2 mL 分度移液

管(A 级)的容量允差为±0.012 mL, 假设其为矩形分布, 则

2 mL 分度移液管的不确定度为:  

1
0.012 mL

( ) 0.0069 mL
3

u b   ;

 

1rel
0.0069 mL

( ) 0.0043
1.6 mL

u b   。

 (2)容量瓶引入的不确定度 

10 mL 单标线容量瓶(A 级)的容量允差为±0.025 mL, 

假设其为矩形分布, 则 10 mL 单标线容量瓶的不确定度为:  

2
0.025 mL

( ) 0.014 mL
3

u b   ; 

2rel
0.014 mL

( ) 0.0014
10 mL

u b   。

 因此容器引入的相对标准不确定度为:  

2 2
rel rel 1 rel 2( ) ( ) ( ) 0.0045u b u b u b   。 

2)  标准曲线拟合引入的不确定度 u(q) 

实验对 6 个不同浓度标准工作液进行测定, 所得峰面

积与对应浓度原始记录见表 1。 

采用最小二乘法对甜蜜素的浓度 X 与其对应的平均

峰 面 积 Y 进 行 线 性 回 归 , 得 到 甜 蜜 素 标 准 曲 线 : 

Y=271.6789X+19.3631, r=0.9992。  

本例对待测试样进行了 6 次测量, 由标准曲线方程求

得待测萃取液中甜蜜素的浓度 c 甜蜜素, 则 c 甜蜜素的标准不确

定度为:  

u (q)=
( )( ) 1 1 c cs A

a p n Scc


  甜蜜素甜蜜素  

式中: 

2

1

( )

( )
2

n

j j
j

A b ac

s A
n



   





为标准工作液峰面积残

差的标准差;  

1

n

j
j

c

c
n



为标准工作液的平均浓度;  

2

1

( )
n

j
j

Scc c c


  为标准溶液含量残差的平方和;  

n 为标准溶液的测量次数, 本实验为 18; p 为 c 甜蜜素的

测量次数, 本实验为 6; a 为标准曲线的斜率, 本实验为

271.6789; b 为标准曲线截距, 本实验为 19.3631; A 为标准

品的峰面积。 

c 甜蜜素的相对标准不确定度为:  

 
甜蜜素

）

c

qu
qrel

(
u  

由最小二乘法拟合曲线求得 c 甜蜜素时所产生的标准不

确定度 u(q)和相对标准不确定度 urel(q)见表 2。 

表 1  标准曲线原始记录 
Table 1  Original record of the standard curve 

编号 甜蜜素浓度/(mg/mL) 
峰面积 AU 

1 2 3 平均值 

1 0.025 96.25 95.24 95.85 95.78 

2 0.05 161.80 160.77 161.17 161.25 

3 0.10 294.10 294.30 294.33 294.24 

4 0.20 576.25 575.21 576.40 575.95 

5 0.30 822.14 823.57 822.62 822.77 

6 0.40 1107.25 1105.14 1105.91 1106.10 
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表 2  标准曲线不确定度结果表 
Table 2  Standard curve results of the uncertainty  

组分 c 甜蜜素/(mg/mL) s(A) Scc u(q) urel(q)

甜蜜素 0.31 8.29 2.21 0.0029 0.94%

 
 
由此得出标准曲线拟合引入的相对标准不确定度为:  

urel(g)= 2 2
rel rel( ) ( ) 1.04u b u q  。 

3.2.3  样品定容引入的相对标准不确定度 urel(d) 

(1)量筒引入的不确定度 

由校准证书给出的 100 mL 量筒(A 级)的不确定度为

0.2 mL, 假设其为矩形分布, 则 100mL 量筒引入的不确定

度为:  

1
0.2 mL

( ) 0.12 mL
3

u d   ; 

1rel
0.12 mL

( ) 0.0012
100 mL

u d   。 

(2)温度引入的不确定度 

量筒溶液温度与校准时温度不同所引起的体积变化

为 100 mL 5 ℃ 2.08 10-4 ℃-1=0.104 mL(2.08 10-4 ℃-1

为水的膨胀系数), 假设其为矩形分布, 则温度对体积影响

所引入的不确定度为:  

2
0.104 mL

( ) 0.060 mL
3

u d   ; 

rel 2
0.060 mL

( ) 0.00060
100 mL

u d   。 

因此样品定容引入的相对标准不确定度为:  

2 2
rel rel 1 rel 2(d) (d ) (d ) 0.0013u u u   。 

3.2.4  样品称量引入的相对标准不确定度 urel(z) 

称取槟榔样品 5.00 g, 校准证书给出分析天平允差为

0.005 g, 假设其为矩形分布, 故由天平在样品称量时引入

的不确定度为:  

0.005 g
( ) 0.0029 g

3
u z   ; 

rel
0.0029 g

( ) 0.00058
5.00 g

u z   。 

3.2.5  样品测量重复性引入的相对标准不确定度 urel(e) 

分别称取 6 份同一槟榔样品 5.00 g, 测得样品中甜蜜

素的含量, 假设其为矩形分布, 结果见表 3。  

由表 3 得出测量重复性引入的相对标准不确定度为: 

rel ( ) 0.0069
s e

u e
x

 
（ ）

。 

3.2.6  仪器处理系统引入的相对标准不确定度 urel(y) 

仪器处理系统引入的不确定度包括峰面积和溶液进

样量的不确定度。 

表 3  样品 6 次平行测定结果 
Table 3  Results of 6 parallel determinations of samples  

 甜蜜素 

甜蜜素含量/(g/kg) 

1 6.20 

2 6.24 

3 6.12 

4 6.20 

5 6.24 

6 6.16 

平均含量 x/(g/kg) 6.19 

标准偏差 s(e)/(g/kg) 0.043 

 
(1)根据仪器参数分析, 气相色谱仪峰面积积分处理

的最大误差为 1%, 假设其为矩形分布, 则此项峰面积的相

对不确定度为:  

1rel
1%

( ) 0.0058
3

u y   。 

(2)根据仪器参数分析, 进样器不确定度为 0.3%, 假

设其为矩形分布, 则此项进样器的相对不确定度为:  

2rel
0.3%

( ) 0.0017
3

u y   。 

因此仪器引入的相对标准不确定度为:  

2 2
rel rel 1 rel 2( ) ( ) ( ) 0.0060u y u y u y   。 

3.2.7  合成标准不确定度 

上述各分量相对不确定度合成甜蜜素含量的相对标

准不确定度为:  

2 2 2
rel rel rel

rel 2 2 2
rel rel rel

(c) (g) (d)
(x) 0.014

(z) (e) (y)

u u u
u

u u u

  
 

 
 

3.2.8  扩展不确定度 

在 95%置信区间下, 取包含因子 k=2, 得相对扩展不

确定度为:  

Urel(X)=k×urel(x)=2×0.014=0.028。 

槟榔样品中甜蜜素含量为 6.19 g/kg, 得扩展不确定

度为:  

U =6.19 g/kg×0.028=0.18 g/kg。 

综上可得槟榔样品中甜蜜素含量不确定度报告为 : 

(6.19±0.18) g/kg(k=2)。 

4  结  论 

气相色谱法测定食用槟榔中环己基氨基磺酸钠, 当

取样量为 5.0 g, k=2(95%置信度), 测量槟榔中甜蜜素的含

量结果为: C=(6.19±0.18) g/kg。 

槟榔中甜蜜素的测定的不确定度来源主要为: 标准
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储备液、标准曲线的拟合、样品的定容、样品称量、样品

测量重复性及仪器数据处理系统。从不确定度的评定结果

来看: 标准曲线的拟合引入的不确定度最大, 可以通过以

下途径降低测定结果的不确定度:  

(1)多维护保养仪器, 尽量提高仪器的精密度; (2)增强

实验人员的技术能力, 提高其操作稳定性; (3)尽量保持实

验温度的稳定性, 减少随机误差。 
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