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火焰原子吸收光谱法测定葡萄酒中铁的 
不确定度评定 

彭珍华, 白  祥, 牛之瑞, 王吉祥, 胡赠彬, 谭建林* 
(云南省产品质量监督检验研究院, 国家热带农副产品监督检验中心, 昆明  650223) 

摘  要: 目的 评定火焰原子吸收法测定葡萄酒中铁的不确定度。方法  根据 GB/T 15038-2006《葡萄酒、果

酒通用分析方法》, 建立测定葡萄酒中铁含量的不确定度的数学模型。结果  该方法测定葡萄酒中铁含量为

3.806 mg/L 的扩展不确定度为 0.376 mg/L。结论  不确定度主要来源为标准溶液配制和工作曲线拟合。 
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Uncertainty evaluation for the determination of iron in grape wine by 
atomic absorption spectrometry 

PENG Zhen-Hua, BAI Xiang, NIU Zhi-Rui, WANG Ji-Xiang, HU Zeng-Bin, TAN Jian-Lin* 
(Yunnan Institute of Product Quality Supervision & Inspection, Nationnal Agricultural and Sideline Products Quity 

Supervision and Inspection Center, Kunming 650223, China) 

ABSTRACT: Objective  To evaluate the uncertainty for the determination of iron in grape wine by atomic absorption 

spectrometry. Methods  According to GB/T 15038‒2006 General Analysis Method for Wine and Fruit Wine, a uncertainty 

mathematical model for of the determination of iron content in wine was established. Results  When the iron content in 

grape wine was 3.806 mg/L, the expanded uncertainty of iron content in grape wine was 0.376 mg/L. Conclusion  The 

main sources of uncertainty are caused by preparing standard solution and drawing the working curve. 
KEY WORDS: uncertainty; atomic absorption spectrometry; grape wine; iron 
 
 

1  引  言 

铁属于葡萄酒中的微量成分 [1], 含量适中 , 对人体

有益 , 但含量过高会影响酒的质量和稳定性 , 导致铁破

败病 [2]。我国国家标准中明确规定了葡萄酒中铁的含量

不得大于 8.0 mg/L[3], 现有方法主要是利用火焰原子吸

收光谱法测定葡萄酒中铁的含量[4,5], 此方法简单、快捷, 
具有良好的精密度和准确度 , 测定时间短 , 相对标准偏

差和回收率都很好 [6,7], 然而相应的不确定度的评定方

法较少。本文依据 JJF 1059.1‒2012《测量不确定度评定

与表示》[8]和 GB/T 15038‒2006《葡萄酒、果酒通用分

析方法》 [9], 建立火焰原子吸收光谱法对葡萄酒中铁的

含量的不确定度评定方法 [10,11], 以期进一步优化检测方

法、提高实验室检测水平和出具准确公正的检测报告提

供依据。 
本文选择中国检验检疫科学研究院测试评价中心提

供的测量审核样品, 保证试验样品的均一性和稳定性, 确
保实验结果处于可控的前提[12‒14]。 

2  材料与方法 

2.1  材料、试剂与仪器 

测量审核样品(样品编号: 20‒A940, 中国检验检疫科
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学研究院测试评价中心); 铁标准溶液(1000 mg/L, 国家有

色金属及电子材料分析测试中心); 硝酸(优级纯, 65%, 德
国默克集团); AA‒6800 型原子吸收光谱仪[配空心阴极灯, 
岛津企业管理(中国)有限公司]。 

2.2  仪器条件 

波长 248.3 nm, 狭缝 0.2 nm, 灯电流 12 mA, 火焰类

型空气-乙炔, 燃气 2.2 L/min, 积分时间 5 s。 

2.3  实验方法 
2.3.1  标准溶液的配制 

用 10 mL 大肚移液管取 10 mL 铁标准溶液(1000 mg/L), 
定容至 100 mL 容量瓶, 稀释成 100 mg/L 的铁标准中间液。

再用 2 mL 移液管分别取 0.20、0.40、0.60、1.00、1.50、
2.00 mL 铁标准中间液定容至 100 mL 容量瓶, 配制浓度为

0.2、0.4、0.6、1.0、1.5、2.0 mg/L 系列标准溶液。 
2.3.2  葡萄酒样品中铁含量的检测方法 

用 0.5%的硝酸溶液将葡萄酒样品稀释 5 倍, 上机测

定其吸光度, 通过标准曲线求得样品中铁的含量。 

2.4  建立数学模型 

工作曲线回归方程: Y=a+bX。 
式中: Y 为仪器测得的铁溶液的吸光值(Abs); b 为回归方程

的斜率; X 为通过标准曲线计算出来的浓度(mg/L); a 为回

归方程的截距。 

葡萄酒中铁含量的计算公式: 𝐶样品 = ××ேெ 。式中: X

为通过标准曲线计算出来的浓度(mg/L); V 为葡萄酒测定

定容体积(mL); N 为稀释倍数; M 为葡萄酒取样体积(mL)。 

2.5  不确定度来源分析 
根据测试过程和计算方法, 测量不确定度主要来源: 

(1)取样产生的不确定度; (2)绘制标准曲线求浓度 X 及配制

标准溶液系列(或标准物质)产生的不确定度; (3)测量重复

性产生的不确定度。 

3  结果与分析 

3.1  不确定度分量计算 

3.1.1  取样产生的不确定度 U(1) 
2 mL 胖度移液管吸取葡萄酒, 用 0.5%的硝酸溶液定 

容至 10 mL。 

(1)2 mL 吸量管引入的不确定度 

在实验过程中使用的玻璃器皿均为 A 类, 根据 JJG 
196-2006《常用玻璃量器》[15]规定, A 级 2 mL 胖度移液管

容量允差为 U(V)=±0.010 mL, 属于 B 类不确定度评定, 按

三角分布 , K=√3。则其不确定度分量为𝑈(𝑉ଶ) = .ଵ√ଷ =0.006 mL, 其相对标准不确定度分量𝑈(ଵୟ) = (మ)మ = .ଶ =0.003。 
(2)10 mL 容量瓶引入的不确定度 

10 mL A 级容量瓶容量允差为 U(V)=±0.020 mL, 属于

B 类不确定度评定, 按三角分布, K=√3。则其不确定度分量

为 U(V10)= 𝑈(𝑉ଵ) = .ଶ√ଷ = 0.012 mL, 其相对标准不确定

度分量𝑈(ଵୠ) = (భబ)భబ = .ଵଶଵ = 0.0012。 

综 上 , 取 样 产 生 的 相 对 标 准 不 确 定 度 = 𝑈(ଵ) =ට𝑈(ଵୟ)ଶ + 𝑈(ଵୠ)ଶ =√0.003ଶ + 0.0012ଶ=0.00323。 

3.1.2  测量溶液浓度的不确定度 
(1)绘制标准曲线求浓度 X 产生的不确定度 U(2) 
根据回归方程 Y=a+bX 由样品测得荧光强度反推样

品浓度的计算公式为 X=(Y-a)/b。式中 Y 荧光强度(A),   
a 工作曲线截距; b 工作曲线斜率; X 测式液中铁的浓度

(mg/L)。配制浓度为 0.2、0.4、0.6、1.0、1.5、2.0 mg/L
标准系列, 结果见表 1。 

用最小二乘法进行拟合, 得到回归方程和相关系数。 𝑌=0.0004+0.0575𝑋; 式中: 𝑎=0.0004, 𝑏=0.0575, 𝑟ଶ=0.9996。 
工 作 曲 线 变 动 性 的 标 准 偏 差 :  𝑆(𝑌) = ට∑ ሾି(ା)ሿమసభ ିଶ = 0.0018。 

标准系列浓度平均值: 𝑐̅ = ∑ సభ = 0.8 mg/L。 

标准溶液质量浓度方差和: 𝑆 = ∑ (𝐶୧ − �̅�)ଶ = 3.17୧ୀଵ 。 
由 工 作 曲 线 拟 合 引 入 的 标 准 不 确 定 度

U(曲)=ௌ()ത ටଵ + ଵே + (ି̅)మௌ =0.02029。 

由工作曲线拟合引入的相对标准不确定度𝑈(ଶ) =
曲ത = .ଶଶଽ.ଵଶ = 0.02666。 𝑋ത为样品实际测得结果, 𝑋ത=0.7612 mg/L。 

表 1  铁的工作曲线与对应吸光度 
Table 1  Working curve and corresponding absorbance of iron 

标准溶液浓度 Xi(mg/L) 吸光值 Yi a+bXi Yi-(a+bX) [Yi-(a+bX)]2 
0.0 0.0000 0.0004 -0.0004 1.6×10-7 
0.2 0.0119 0.0119 0 0 
0.4 0.0231 0.0234 -0.0003 9×10-8 
0.6 0.0343 0.0349 -0.0006 3.6×10-7 
1.0 0.0588 0.0579 0.0009 8.1×10-7 
1.5 0.0885 0.0866 0.0019 3.61×10-6 
2.0 0.1141 0.1154 -0.0013 1.69×10-6 
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P=10, 为样品重复测定次数; n=7, 为标准溶液测定

次数; Yi 标准溶液对应的吸光值; Ci 为标准溶液浓度。 
(2)标准溶液不确定度分量 U(3) 
标准溶液的不确定度分量是由标准液浓度的不确定

度 U(3a)和分取标准溶液的体积及溶液稀释体积的不确定

度 U(3b)构成。 
标准溶液不确定度分量𝑈(3𝑎)铁标准溶液, 质量浓度

为 1000 mg/L, 其标准物质证书上给出的铁标准溶液的相

对扩展不确定度𝑈%=0.7%(k=2), 因此, 铁标准溶液的相对

标准不确定度𝑈(3𝑎)=0.7%/2=0.35%。 
由标准溶液不确定度逐级稀释产生的不确定度分量𝑈(3𝑏), 用 10 mL A 级大肚移液管(容量允差为𝑈(V)=±0.020 

mL)取 10 mL铁标准溶液, 定容至 100 mL A级容量瓶(容量

允差为 U(V)=±0.10 mL), 稀释成 100 mg/L 的铁标准中间液。

由铁标准溶液稀释成铁标准中间液的相对标准不确定度为: 𝑈(ଷଵ) = ට( .ଶ√ଷ×ଵ)ଶ + ( .ଵ√ଷ×ଵ)ଶ = √0.0012ଶ + 0.00058ଶ =0.00133。 
再用 2 mL A 级分度移液管(容量允差为𝑈(V)=±0.012 

mL)分别取 0.20、0.40、0.60、1.00、1.50、2.00 mL 定容至

100 mL A 级容量瓶(容量允差为𝑈(V)=±0.10 mL), 按三角

分布 K= √3进行评定标准不确定度为𝑈(𝑉ଶ) = .ଵଶ√ଷ =0.0069 mL, 6 次移取标准中间液的相对标准不确定度为:  

𝑈(ଷଶ) = ඩ(.ଽ.ଶ )ଶ + (.ଽ.ସ )ଶ + (.ଽ. )ଶ +(.ଽଵ. )ଶ + (.ଽଵ.ହ )ଶ + (.ଽଶ. )ଶ =0.04123。 

100 mL 容量瓶引入的相对标准不确定度𝑈(ଷଷ) =.ଵ√ଷ×ଵ = 0.00058。 

综上, 标准溶液相对标准不确定度分量:  𝑈(ଷ) = ට𝑈(ଷଵ)ଶ + 𝑈(ଷଶ)ଶ + 𝑈(ଷଷ)ଶ =√0.00133ଶ + 0.04123ଶ + 0.00058ଶ = 0.04126。 

𝑈(ଷ) = ට𝑈(ଷୟ)ଶ + 𝑈(ଷୠ)ଶ =√0.0035ଶ + 0.04126ଶ =0.04141。 
3.1.3  测量重复性不确定度分量 U(4) 

葡萄酒样品进行 10 次重复测定, 结果见表 2。 
样品测定平均值为𝑋ത = 0.7612mg/L。 
对 样 品 进 行 10 次 重 复 测 定 , 计 算 标 准 差 𝑠 =ට∑ (ିത)మುసభିଵ = 0.007055。 

样品重复性测定标准不确定度𝑈(𝑆) = ୗ√ = .ହହ√ଵ =0.00223。 

样品重复性测定相对标准不确定度 𝑈(ସ) = (ೄ)ത =.ଶଶଷ.ଵଶ = 0.00293。 

葡萄酒中铁含量的计算公式: 𝐶样品 = ××ேெ 。 𝐶样品 = 𝑋ത × ெ = 0.7612 × ଵଶ = 3.806 mg/L。 

式中: P=10, 为样品重复测定次数, X 为通过标准曲线计算

出来的浓度(mg/L); V 为葡萄酒测定定容体积 10 mL; N 为

稀释倍数 1; M 为葡萄酒取样体积 2 mL。 

3.2  合成标准不确定度评定  

各不确定度分量见表 3。 
各个确定度分量相互独立, 因此, 葡萄酒中铁含量检

测结果的相对合成标准不确定度:  

𝑈(ହ) = ඨ𝑈(ଵ)ଶ + 𝑈(ଶ)ଶ +𝑈(ଷ)ଶ + 𝑈(ସ)ଶ = ඨ0.00323ଶ + 0.02666ଶ +0.04141ଶ + 0.00293 ଶ
= 0.04944 

样品合成标准不确定度𝑈 = 𝑈(ହ) × 𝐶样品 = 0.04944 ×3.806 = 0.18817 mg/L。 

3.3  扩展不确定度评定 

当置信区间概率为 95%时, 包含因子 k=2, 故样品扩

展不确定度:  𝑈() = 𝑘 × 𝑈 = 2 × 0.18817 = 0.37634 mg/L 
 

表 2  葡萄酒重复性试验结果 
Table 2  Results of wine repeatability test 

项目 
重复次数 

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 
吸光值 Yi 0.0443 0.0446 0.0449 0.0446 0.0441 0.0442 0.0440 0.0437 0.0436 0.0438 

浓度 Xi(mg/L) 0.7623 0.7673 0.7740 0.7681 0.7599 0.7612 0.7588 0.7533 0.7520 0.7546 
 

表 3  不确定度分量 
Table 3  Uncertainty components 

不确定度分量 不确定度来源 评定方法 标准不确定度 相对标准不确定度 
U(1) 取样体积 B 类 / 0.00323 
U(2) 工作曲线拟合 A 类 0.02029 0.02666 
U(3a) 标准溶液 B 类 / 0.0035 
U(3b) 标准溶液浓度及稀释 B 类 / 0.04126 
U(4) 样品测量重复性 A 类 0.00223 0.00293 
U(5) 合成不确定度 合成 0.18817 0.04944 
U(6) 扩展不确定度 扩展 0.37634 / 
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4  讨论与结论 

对火焰原子吸收光谱法测定葡萄酒中铁的不确定度

进行分析评定, 不确定度来源主要为标准溶液配制引入的

不确定度和工作曲线拟合引入的不确定度。因此应在标准

溶液的配制和工作曲线的测定上做好有效保证, 在配制梯

度标准溶液时, 使用计量检定合格的移液管、容量瓶等量

具, 熟练的掌握移取的操作和读数技能, 保持量具清洁, 
移取时尽量准确。仪器状态稳定时开始测定工作曲线, 减
少仪器测定的误差。采用有证标准物质, 保证检验结果的

可溯源性。配制标准使用液、系列浓度及样品稀释时需用

0.5%的硝酸, 因铁易被吸附。样品选择有证测量审核样品, 
保证样品检验结果的准确性。故不确定度主要来源为标准

溶液配制和工作曲线拟合 
通过对火焰原子吸收光谱法测定葡萄酒中铁的不确

定度进行分析评定, 对此检测方法的优化和改进, 以及数

据的质量控制具有指导意义。 
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