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罐装鱼挥发性盐基氮定量测定能力验证 
结果与分析 

郭有辉, 胡  露, 王利娜*, 彭  伟, 周  娟 

(成都市食品药品检验研究院, 成都  610100) 

摘  要: 目的  通过食品分析水平评估计划(food analysis performance assessment scheme, FAPAS)能力验证, 

提高实验室理化分析检测能力。方法  采用国标中半微量定氮法、自动凯氏定氮仪法对鱼罐头中挥发性盐基

氮(total volatile base nitrogen, TVB-N)测定进行方法比对, 结合 FAPAS 能力验证报告对检测方法进行评价。  

结果  通过对鱼罐头中挥发性盐基氮的测定, 2 种方法的检测数据均能满足实验室质量控制规范, 自动凯氏定

氮法的精密度、准确度、操作便利性都高于半微量定氮法, FAPAS 样品的 TVB-N 测定结果为 32.4 mg/100 g, 

│Z│值为 1.1。结论  实验检测能力评价为满意, 表明本实验室对食品中 TVB-N 项目检测能力较好。 
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Capabilityverification results and analysis of quantitative determination of 
total volatile basic nitrogen in canned fish 

GUO You-Hui, HU Lu, WANG Li-Na*, PENG Wei, ZHOU Juan 
(Chengdu Institute for Food and Drug Control, Chengdu 610100, China) 

ABSTRACT: Objective  To improve the laboratory physical and chemical analysis anddetection ability by FAPAS 

(food analysis performance assessment scheme)ability verification. Methods  The semi micro determination method 

of nitrogen in national standard and automatic Kjeldahl nitrogen analyzer were used to determine the total volatile 

basic nitrogen(TVB-N) in canned fish. The test method was evaluated with FAPAS capacity verification report. 

Results  Through the determination of volatile basic nitrogen in canned fish, the detection data of both methods 

could meet the criterion on quality control of laboratories. The precision, accuracyand operation convenience of 

automatic Kjeldahl method were higher than those of semi micro method. The TVB-N of FAPAS was 32.4 mg/100 g, 

and the value of │Z│was 1.1. Conclusion  The evaluation of the experimental detection ability is satisfactory, 

which indicates that our laboratory has good detection ability for TVB-N project in food. 
KEY WORDS: canned fish; total volatile basic nitrogen; FAPAS ability verification 
 
 

1  引  言 

挥发性盐基氮(total volatile basic nitrogen, TVB-N)指
动物性食品由于酶和细菌的作用, 在腐败过程中, 使蛋白

质分解而产生氨以及胺类等碱性的含氮物质[1]。此类物质

具有挥发性, 其含量越高, 表明氨基酸被破坏的越多, 特
别是蛋氨酸和酪氨酸, 食物营养价值大受影响。TVB-N 项

目是评价动物性食品质量和新鲜度的一个重要指标, 因此
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TVB-N 项目检测结果的准确性就显得尤为重要[2–4]。 
能力验证实验是一项利用实验室间的比对, 按照相

应标准评价参加实验室检测能力的活动, 也是实验室内部

和外部质量控制的保证[5–7]。由英国政府食品和乡村事务部

的自执行机构英国食品与环境研究院组织的食品分析水平

评估计划 (food analysis performance assessment scheme, 
FAPAS), 是目前全球最权威的实验室能力验证[8,9]。能力

验证的结果已成为评定、判断和监控实验室检验检测能力

的有效手段, 是实验室认可评审技术的重要补充。对于参

与者可利用各实验室之间的检测结果比对找到自身存在的

差距, 促进实验室改进优化检验检测技术, 是其能力提高

的有效途径[10–12]。为了检验并提高实验室对食品理化检测

能力, 本实验室参加了 FAPAS 能力验证, 本次能力验证项

目 TVB-N 主要采用自动凯氏定氮法测定, 通过对能力验

证结果进行总结分析, 以及对检测过程中的关键点和质控

措施的分析讨论, 有助于确保实验室质量管理体系持续改

进并促进实验室检测能力不断提升, 对加强实验室质量控

制起到积极作用, 以期为相关实验室在该项目检测工作中

提供参考。 

2  材料与方法 

2.1  材  料 

能力验证样品罐装鱼(测试编号 Faps25177); TVB-N
分析质控样 (编号 CFAPA-QC346A-A 指定值 29.8 mg/  
100 g, 标准差 3.1 mg/100 g)。 

2.2  仪器与试剂 

2.2.1  实验仪器 
Kjeltec-8400 FOSS 全自动凯氏定氮仪(丹麦福斯分析

仪器公司); HR2166 搅拌机(飞利浦中国投资有限公司); 
ME204E 分析天平 (瑞士梅特勒 -托利多仪器有限公司 ); 
1765 半微量玻璃定氮装置(上海昕沪实验设备有限公司)。 
2.2.2  试剂 

氧化镁(分析纯 , 国药集团化学试剂有限公司 ); 硼
酸、三氯乙酸(分析纯, 成都科隆化学品有限公司); 硫酸

(分析纯, 天津市科密欧化学试剂有限公司); 甲基红指示

剂(分析纯, 崇明县裕安裕西试剂厂); 溴甲酚绿指示剂(分
析纯, 天津市化学试剂研究所)、95%乙醇(优级纯))、无水

碳酸钠(分析纯, 重庆川东化工有限公司); 硫酸铵(优级纯, 
天津市光伏精细化工研究所); 盐酸(优级纯, 四川西陇科

学有限公司); 实验用水为蒸馏水。 

2.3  实验方法 

2.3.1  溶液配制 
氧化镁混悬液(10 g/L): 称取 10 g氧化镁, 加 1000 mL

水, 振摇成混悬液。 
硼酸溶液(20 g/L): 称取 20 g 硼酸, 加水溶解后并稀

释至 1000 mL。 

三氯乙酸溶液(20 g/L): 称取 20 g 三氯乙酸, 加水溶

解后并稀释至 1000 mL。 
盐酸标准滴定溶液(0.1 mol/L): 量取 9 mL 盐酸注入

1000 mL 水中, 摇匀, 使用前需用无水碳酸钠进行标定。 
甲基红乙醇溶液(1 g/L): 称取 0.1 g 甲基红, 溶于 95%

乙醇, 用 95%乙醇稀释至 100 mL。 
溴甲酚绿乙醇溶液(1 g/L): 称取 0.1 g 溴甲酚绿, 溶于

95%乙醇, 用 95%乙醇稀释至 100 mL。 
混合指示液(V:V):1 份甲基红乙醇溶液与 5 份溴甲酚

绿乙醇溶液, 临用时混合。 
2.3.2  试样处理 

将试样开罐后放入搅拌机绞碎搅匀, 称取搅匀试样

约 10 g, 精确至 0.001 g, 置于具塞锥形瓶中, 准确加入

50.0 mL 三氯乙酸溶液, 振摇, 使试样在样液中分散均匀, 
浸渍 30 min 后过滤。滤液应及时使用(不能及时使用的滤

液置冰箱冷藏备用)。 
2.3.3  半微量定氮法 

向接收瓶内准确加入 10 mL 硼酸溶液, 5 滴混合指示

剂, 使冷凝管下端插入液面下, 准确吸取 10.0 mL 上述滤

液及 10 mL 水于反应室内, 再向反应室内注入 5 mL 氧化

镁混悬液, 立即将玻塞盖紧, 并加水于小玻杯以防漏气。

夹紧螺旋夹, 开始蒸馏。蒸馏 5 min 后移动接收瓶, 液面离

开冷凝管下端, 再蒸馏 1 min。然后用少量水冲冼冷凝管下

端外部, 取下蒸馏液接收瓶。以盐酸标准滴定溶液滴定至

紫红色终点。同时做试剂空白。 
2.3.4  自动凯氏定氮仪法 

称取制备混匀的试样约 10 g(精确至 0.001 g)于蒸馏管

内, 加入 75 mL水, 振摇, 使试样在样液中分散均匀, 浸渍

30 min。在装有已处理试样的蒸馏管中加入 1 g 氧化镁, 立
刻连接到定氮仪上(应首先进行试剂空白测定, 得到空白

值), 按照仪器设定的条件和仪器操作说明书的要求开始

测定。 
仪器设定为加碱、加水体积为 0 mL, 硼酸接收液加入

设定为 30 mL(1 L 硼酸接收液加入 15 mL 混合指示液), 蒸
馏设定为蒸馏时间 180 s 或蒸馏体积为 200 mL, 以先到者

为准, 滴定终点采用颜色方式判断终点。 

2.4  质量控制措施 

为确保检测数据的准确性, 本次能力验证实验采用

以下质量控制措施含方法比对、平行实验、质控样品实验、

硫酸铵含氮量回收, 质量控制措施具体内容如下:  
(1) 仪器性能查验: 采用硫酸铵含氮量回收(含氮量

为 21.19%±0.2%)来检验仪器的蒸馏、加碱、滴定各步骤是

否正确以及标准溶液的准确性[13]。 
(2) 平行实验: 采用 6 平行, 即称取 6 份样品进行实

验分析, 计算平行结果的相对标准偏差(relative standard 
deviation, RSD), 分析检测结果的精密度。 

(3) 质控样品实验: 选用了与能力验证样品基质一样
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的鱼罐头分析标准物质(编号CFAPA-QC346A-A)作为质控

样品进行实验, 检验样品在处理和检测过程中的准确度。 
(4) 方法比对、仪器比对、人员比对: 比对实验以方

法比对为主, 对半微量定氮法(第一法)、自动凯氏定氮仪法

(第二法)进行比对实验, 另外根据实验室条件, 对自动凯

氏定氮仪法进行 8400-1和 8400-2之间的仪器比对实验, 选
择具有 10 年以上食品检测工作经验的人员 2 人, 用半微量

定氮法进行人员比对实验。通过比对实验, 检验测定方法、

仪器性能和实验人员能力的可靠性, 实验序号见表 1, 以
下结果分析按照此分组分析。 

 
表 1  能力验证实验序号 

Table 1  Number of capacity verification experiment 

实验序号 实验人员 实验仪器 测定方法 

1 A Z2872 第一法 

2 B Z2872 第一法 

3 B 8400-1 第二法 

4 B 8400-2 第二法 

 
3  结果与分析 

3.1  仪器性能查验 

实验前采用硫酸铵含氮量回收率来验证自动凯氏定

氮仪(8400-1、8400-2)和半微量玻璃定氮器(Z2872)蒸馏的

气密性及滴定的准确性。准确称取 0.2 g 经 110 ℃烘干的硫

酸铵代替试样处理液, 进行蒸馏滴定操作, 检验硫酸铵含

氮量是否在技术要求以内, 否则应检查仪器蒸馏、加碱、

滴定各步骤是否正确以及标准溶液是否准确。3 台仪器测

得硫酸铵含氮量回收率见表 2。结果表明 3 台仪器性能均

满足回收率技术要求(99.05%~100.94%), 自动凯氏定氮仪

性能优于玻璃定氮器。 

3.2  精密度实验 

称取 6 份制备混匀的能力验证样品分别按上述不同

实验方法进行测定, 检验仪器及方法的精密度, 同时进行

半微量定氮法人员比对和自动凯氏定氮仪法仪器比对实验

(因能力验证样品限量, 此方法采用平行实验), 检测结果

见表 3。数据表明采用半微量定氮法和自动凯氏定氮仪法

测定结果的 RSD都小于 3%, 精密度满足 GB/T 27404-2008
《实验室质量控制规范食品理化检测》[14]的要求, 该含量

水平的实验室内变异系数 100~1000 mg/kg(5.3%~3.8%)。 

3.3  质控样品实验 

称取质控样品与能力验证样品同时进行试样处理跟

蒸馏滴定, 质控样品的检测结果见表 4。结果表明采用半

微量定氮法和自动凯氏定氮仪法测定结果均满足质控分析

要求, 相对偏差在 1%以下, │Z│＜1, 测试结果满意。说明

2 种实验方法对挥发性盐基氮含量进行测定, 其结果都是

准确的。 
 

表 2  硫酸铵含氮量检测结果(%) 
Table 2  Test results of ammonium sulfate nitrogen content (%) 

仪器编号 含氮量测定值 理论值 含氮量回收率 平均回收率 RSD 

8400-1 21.10 21.15 21.15 21.19 99.58 99.81 99.81 99.73 0.1 

8400-2 21.12 21.10 21.12 21.19 99.67 99.58 99.67 99.64 0.1 

Z2872 21.01 21.10 21.04 21.19 99.15 99.56 99.29 99.33 0.2 

 
 

表 3  精密度实验结果(n=6) 
Table 3  Resultsof precision test (n=6) 

实验序号 
平行实验测定值/(mg/100 g) 

平均值/(mg/100 g) RSD/%
1 2 3 4 5 6 

1 30.10 30.62 30.95 31.98 30.08 32.10 30.97 2.88 

2 31.35 30.87 / / / / 31.11 / 

3 32.45 32.38 32.37 32.40 32.34 32.46 32.40 0.14 

4 32.38 32.56 / / / / 32.47 / 
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表 4  质控样品实验结果 
Table 4  Results of reference material 

实验序号 质控样品测定值
/(mg/100 g) 

质控样品参考值
/(mg/100 g) 

质控样品标准差
/(mg/100 g) 

相对偏差/% │Z│ 

1 28.2 29.8 3.1 –0.05 0.5 

2 28.1 29.8 3.1 –0.02 0.2 

3 29.8 29.8 3.1 0.00 0.0 

4 29.5 29.8 3.1 –0.01 0.1 

 
 

3.4  方法比对、仪器比对、人员比对 

对照表 3~4 实验序号 2、3 两组实验结果可知, 方法

比对的结果平均值相对误差为 4.1%, 质控样品测定值相对

误差为 5.9%, 方法比对的结果差异小于 10%, 表明测定结

果受到实验方法差异的影响较小。 
对比表 3~4 实验序号 3、4 两组实验结果可知, 2 台自

动凯氏定氮仪比对的结果相对误差为 0.2%, 质控样品测定

值相对误差为 1.0%, 仪器比对的结果差异小于 2%, 表明

两台仪器对于样品测定结果差异较小。 
对比表 3～4 实验序号 1、2 两组实验结果可知, 人员

比对的结果平均值相对误差为 0.5%, 质控样品测定值相对

误差为 0.4%, 人员比对结果差异小于 1%, 表明检测结果

受到实验室人员差异的影响较小。 

3.5  能力验证样品中 TVB-N 含量值的确定与评价 

通过对仪器性能的检查, 以及质控样品的测定, 对比

表 2～4 的实验数据可知, 自动凯氏定氮仪性能优于半微

量玻璃定氮器, 质控检测结果更接近指定值, 硫酸铵含氮

量回收较高, 因此以自动凯氏定氮仪法检测结果为准。对

比表 2～4 实验序号 3、4 两组实验数据可知, 第 3 组实验

仪器 8400-1 的回收更高, 质控检测结果与指定值一致, 精

密度实验 RSD值最低, 因此本次能力验证实验的数据以组

3 的平均值 32.4 mg/100 g 作为能力验证的样品中挥发性盐

基氮含量测定结果值报出, 本实验室挥发性盐基氮项目

│Z│值为 1.1(见图 1, 实验室代码为 27), 结果满意。 
FAPAS 公布的此次能力验证的结果显示 , 本次

FAPAS 能力验证罐装鱼样品共有 58 家实验室参加, 41 家

实验室结果满意, 通过率为 71%, 表现出较高的检测水平, 
在一定程度上反映出目前相关实验室对罐装鱼中挥发性盐

基氮的检测能力。而此次 29%的实验室未取得满意结果, 
按本实验室检测经验分析, 可能有以下几方面造成了实验

结果的偏差:  
样品的均匀性。前处理过程中, 样品应采用搅拌机充分

打碎混匀, 制备后应立即试验, 若不及时使用需冷冻保存。 
蒸馏仪器稳定性和气密性。样品检测前可提前采用硫酸

铵含氮量回收率或者质控样品来检验仪器的稳定性和气密性, 
同时也可采用人员或者仪器间比对来验证结果的准确性。 

浸提过程中样品分散性。因样品特性, 在制备过种中

会粘在一起, 因此在浸提过程中应保证样品在水相中分散

均匀, 避免样品结块, 浸提不完全, 加入氧化镁溶液后应

立即进行试验, 以防损失。 
 

 
 

实验室代码 
 

图 1  FAPAS 25177 中 TVB-N 的 Z 值分布柱状图 
Fig.1  Histogram of TVB-N Z value distribution in FAPAS 25177 
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4  结  论 

本次 FAPAS 能力验证实验, 对罐装鱼挥发性盐基氮

(TVB-N)含量测定结果为 32.4 mg/100 g, │Z│值为 1.1, 结
果满意, 实验数据表明对于 TVB-N 含量的测定结果, 含氮

量回收、质控样品实验、仪器比对、方法比对和人员比对

的评价基本一致, 测定结果满足准确度和精密度的要求, 
但自动凯氏定氮法精密度、重现性、操作便利性都高于半

微量定氮法, 结果更加准确, 因此实验室在条件许可下应

首选自动凯氏定氮法进行蒸馏测定。通过本次能力验证, 
实验室的方法、仪器的有效性和准确性都得到了确认, 实
验人员也积累了经验, 检测水平得到了提升。 
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