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电感耦合等离子体发射光谱法测定油条中 

铝含量的不确定度评定 

李流川, 李德华, 常  虹, 鲜欣言*, 陈  玲, 庞宣平 

(达州市疾病预防控制中心, 达州  635002) 

摘  要: 目的  评定电感耦合等离子体发射光谱法(inductively coupled plasma-optical emission spectrometery, 

ICP-OES)检测油条中铝含量的不确定度。方法   根据测量不确定度的评定原理和方法, 建立测量不确定度数

学模型, 进行分量计算, 确定不确定值, 对测量结果的不确定度进行评定。结果  油条中铝元素测定结果为

12.65 mg/kg, 扩展不确定度为 0.53 mg/kg (k=2, P=95%)。结论  测定过程不确定度主要来源于标准曲线拟合、

重复性测定、回收率。 
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Evaluation of uncertainty in determination of aluminum in deep-fried dough 
sticks by inductively coupled plasma-optical emission spectrometery 
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ABSTRACT: Objective  To evaluate the uncertainty for the determination of aluminum in deep-fried dough sticks 

by inductively coupled plasma-optical emission spectrometery (ICP-OES). Methods  According to the evaluation 

principle and measurement method based on measurement uncertainty, the mathematical model of uncertainty in 

measurement was established, component calculation was conducted, and then uncertainty was determined. The 

uncertainty of measurement results was evaluated. Results  The results of determination of aluminum in deep-fried 

dough sticks were 12.65 mg/kg, The expanded uncertainty was 0.53 mg/kg(k=2, P=95%). Conclusion  The 

uncertainty of determination process mainly comes from the fitting of standard curve, repeatability test and the rate of 

recovery. 
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0  引  言 

油条, 又称馃子, 是一种古老的汉族面食, 长条形中

空的油炸食品, 口感松脆有韧劲, 中国传统的早点之一, 

多次被检测出铝含量超标[1‒2]。GB 2760—2014《食品安全

国家标准 食品添加剂使用标准》[3]规定硫酸铝铵(铵明矾)

和硫酸铝钾(钾明矾)按需要适量可作为膨松剂、稳定剂, 但

普通市民依靠个人经验易滥用[4], 或为节约成本选择价格

低廉、效果明显的明矾作为添加剂[5‒6], 或因油脂反复循环

多次使用等因素都可能是铝超标的来源[7]。 
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铝元素是人体非必须微量元素[8], 可在人体内蓄积并

干扰细胞内多种生物活性物质的调节功能, 对神经系统、

骨骼系统、免疫系统、生殖系统等产生不同程度的毒性作

用[9‒11]。经膳食摄入的铝有 3 个来源, 分别是食物本底含

铝, 加工过程中所使用的含铝添加剂, 烹调储存过程中铝

制炊具和容器的铝迁移[12]。 

在铝的检测工作中, 由于标准物质、仪器设备、试剂、

技术水平等诸多因素, 分析结果必定存在误差, 需要进行

不确定度分析。测量不确定度是表征合理赋予被测量值的

分散性, 与测定结果相关联的参数, 是评定测量水平的特

性指标, 也是判定测量结果可靠程度的重要依据, 是国际

检测实验室之间互认和通用准则接轨的基础[13‒14], 因此测

量不确定度成为实验室检测过程及判定测量结果准确度的

重要参考指标。因此, 本研究参照 JJF 1059.1—2012《测量

不确定度评定与表示》[15]的要求和规定, 运用电感耦合等

离 子 体 发 射 光 谱 法 (inductively coupled plasma-optical 

emission spectrometer, ICP-OES)检测油条中铝含量, 并对

其结果做出不确定度的评价, 以期为提高检测方法的准确

性提供参考。 

1  材料与方法 

1.1  仪器与试剂 

Prodigy 电感耦合等离子体发射光谱仪(美国利曼公

司); ME204E 万分之一电子天平(美国梅特勒托利多公司); 

MARS 微波消解仪(美国 MARS 公司); DK-2 可调式电沙浴

(常州润华电器有限公司)。 

铝元素标准溶液[编号 GBW(E)081594, (1000±0.5) mg/L, 

中国计量科学研究院]; 硝酸(BV-Ⅲ级, 北京化学试剂研究所); 

高氯酸、过氧化氢(AR 级, 成都科龙化工试剂厂)。 

1.2  实验方法 

检测方法: GB 5009.268—2016《食品安全国家标准 食

品中多元素的测定》[16]第二法电感耦合等离子体发射光谱法。 

精密度、回收率判定方法: GB/T 27404—2008《实验

室质量控制规范 食品理化检测》[17]。 

不确定度评定方法: JJF 1059.1—2012《测量不确定度

评定与表示》[15]、GB/T 27418—2017《测量不确定度评定

和表示》[18]、CNAS-GL006—2019《化学分析中不确定度

的评估指南》[19]。 

1.2.1  标准使用液的配制 

标 准 使 用 液 50 mg/L: 吸 取 铝 元 素 标 准 溶 液    

2.50 mL 于 50.00 mL 容量瓶中, 纯水定容至刻度, 混匀, 

临用时配制。 

1.2.2  样品处理 

称取油条样品约 30 g, 置 85 ℃恒温干燥箱中干燥 4 h, 

研磨粉碎后作为待测样品。称取本底值测定、精密度测定、

回收率测定 3 类样品于微波消解罐中 190 ℃消解 45 min; 

移入三角瓶中在电沙浴上脱硝并判断是否硝化完全, 若未

硝化完全者补加硝酸和适量高氯酸继续硝化彻底为止, 脱

硝后, 用 2%的 HNO3 水溶液转移至 25.00 mL 容量瓶并定

容至刻度, 混匀待测。同步处理试剂空白。 

1.2.3  线性范围 

将标准溶液从 0 mg/L 开始以 20 mg/L 的梯度进行增

加, 逐点测定, 选择标准曲线相关系数大于 0.999 以上的

标准点浓度作为铝元素的线性范围。 

1.2.4  检出限 

按样品同步消化处理 20 个试剂空白, 上机测试, 用 L

强度标准偏差和校准曲线斜率计算得出, 按下式(1)计算。 

L b3 /C S b                  (1) 

式中: LC —方法的检出限; bS —20 次试剂空白值标准偏

差; b—方法标准曲线的斜率 

1.2.5  精密度 

称取 12 份油条样品, 每份样品准确至 0.4630 g。向其

中 6 份样品中分别加入 15.0 μg 铝元素标准物质作为低浓

度样品; 向另外 6 份样品中加入 45.0 μg 铝元素标准物质作

为高浓度样品, 分别测试低、高浓度样品中铝元素的含量, 

用于计算精密度。 

1.2.6  回收率 

称取 9 份油条样品, 每份样品准确至 0.4630 g, 9 份样品

按每 3 份一组分成 3 组。向第 1 组 3 份样品中各加入 15.0 μg

铝元素标准物质作为低浓度样品; 向第 2 组 3 份样品中各加

入 30.0 μg 铝元素标准物质作为中浓度样品, 向第 3 组 3 份样

品中各加入 45.0 μg 铝元素标准物质作为高浓度样品, 分别测

试低、中、高浓度样品中铝元素的含量, 用于计算回收率。 

1.2.7  油条中铝含量 

油条中铝含量按下式(2)计算。 

X= 1 0( )
1000

1000

N N V

m


             (2) 

式中: X—油条中铝含量, mg/kg; N1—测试液结果, mg/L; 

N0—试剂空白, mg/L; V—定容体积, mL; m—取样量, g。 

2  结果与分析 

2.1  方法准确度评定 

2.1.1  线性范围、检出限和定量限 

方法线性回归方程为 Y=644575.09X+3635.05(Y 为仪

器测试强度, X 为铝元素浓度 mg/L), r2=0.9999; 方法线性

范围是 0~100 mg/L, 油条中铝的检出限是 0.6 mg/kg, 定量

限是 2 mg/kg。 

2.1.2  精密度 

GB/T 27404—2008《实验室质量控制规范 食品理化检

测》规定本次测定相对标准偏差需满足低浓度≤5.3%、高

浓度≤3.8%。测定结果表明精密度符合该标准规定, 见表 1。 
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2.1.3  回收率 

GB/T 27404—2008《实验室质量控制规范 食品理化

检测》规定本次测定低、中浓度回收率在 90%~110%, 高

浓度回收率在 95%~105%。测定结果表明回收率符合该标

准规定, 见表 2。 

2.2  不确定度分量的评定 

2.2.1  不确定度来源 

构成本次测量不确定度的主要因素有标准曲线拟合、

样品称量、样品和标准物质稀释定容、样品重复性测定、

标准物质, 以及回收率和仪器本身等。   

2.2.2  标准曲线的不确定度 

主要来源于标准曲线的拟合, 配制时器皿的引入可

忽略不计, 使用线性最小二乘法拟合曲线。 

2
0

2
ii 1

( )1 1

( )
n

c cs
u

b p n c c


  


 

其中: 
2

ii 1
( )

2

n
A A

s
n

 





 

则: rel(1)
0

u
u

c
  

注: s—残差标准偏差; b—标准曲线斜率; p—测定待

测溶液的次数; n—测定校准溶液的总次数; c0—样品测试

液中铝元素浓度, mg/L; c —不同校准溶液的平均值; Ai—

标准系列点的仪器测定响应值; A—该点浓度带入回归方

程的计算值。 

将以上数据带入公式得出: 残差标准偏差 s=6213.28; 

u(C0)=0.00642; C0=0.469 mg/L; urel(1)=0.0137(表 3)。 

2.2.3  样品称量的不确定度 

称量不确定度来源于电子天平校准证书和电子天平

分辨率。查得天平校准不确定度为 0.02 mg, 包含因子 k=2, 

即 u 校=0.01 mg; 电子天平分辨率为 0.1 mg, 假定为均匀

分布, 则 u 分= 0.1
3

=0.058 mg, 则 u(2)= 2 2( ) ( )u u校 分  

2 20.01 0.058  =0.0588 mg。称样量为 0.4630 g, 则称

量的相对不确定度为 urel(2)= 
0.0588

0.4630 1000
=0.000127。 

 
 

表 1  精密度测定结果 
Table 1  Precision measurement results 

平行样 1 号 2 号 3 号 4 号 5 号 6 号 算数平均值/(mg/kg) 相对标准偏差/% 

低浓度/(mg/kg) 46.5 42.7 43.4 45.7 44.0 42.7 44.1 3.3 

高浓度/(mg/kg) 117.1 117.9 110.4 116.7 117.8 115.8 115.9 2.2 

 
 

表 2  回收率测定结果 
Table 2  Recovery determination results 

浓度系列 本底含量/(mg/kg) 加标量/(mg/kg) 测得值/(mg/kg) 回收率/% 

低浓度 

12.65 

32.40 44.14 97 

中浓度 64.79 80.55 105 

高浓度 97.19 114.11 104 

 

 
表 3  标准曲线拟合引起的不确定度分析 

Table 3  Analysis of uncertainty caused by standard curve fitting 

标准使用液浓度系列/(mg/L) 0.00 0.10 0.50 1.00 2.00 4.00 

仪器响应值 

6486 69845 342333 646436 1258567 2569756 

6594 69876 340567 635666 1269878 2546778 

6663 68728 336101 624935 1308333 2654201 

线性回归方程 Y=644575.09X+3635.05, r2=0.9999 

样品测试液中铝元素含量/(mg/L) 0.471 0.457 0.478 均值: 0.469 

油条中铝元素含量/(mg/kg) 12.71 12.34 12.91 均值: 12.65 
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2.2.4  稀释定容的不确定度 

稀释定容不确定度来源于容量瓶、刻度吸管、温度。

样品定容至 25.00 mL 容量瓶中, 标准物质用 2.5 mL 刻度

吸管稀释至 50.00 mL 容量瓶中。 

定容引起的不确定度: 1 支 2.5 mL 刻度吸管(A 级容量

允差 0.01 mL), 25 mL 容量瓶(A 级容量允差 0.03 mL), 1 支

50 mL 容量瓶(A 级容量允差 0.05 mL), 假定均匀分布。 

u(2.5 mL 刻度吸管)=0.01/ 3 =0.00577 mL; u(25 mL

容量瓶)=0.03/ 3 =0.0173 mL;  

u(50 mL 容量瓶)=0.05/ 3 =0.0289 mL。 

温度引起的不确定度: 温度的波动范围为(20±4) ℃, 

水的膨胀系数为 2.1×10‒4/℃, 温度变化引起的不确定度为: 

2.5 mL 刻度吸管 2.1×10‒4×4×2.5/ 3 =0.000241 mL; 25 mL

容量瓶 2.1×10‒4×4×50/ 3 =0.0121 mL; 50 mL 容量瓶

2.1×10‒4×4×50/ 3 =0.0242 mL, 则: urel(3)= 

2 2 2

2 2 2

0.00577 0.0173 0.0289
( ) ( ) 9 ( )

2.50 25.00 50.00
0.000241 0.0121 0.0242

( ) ( ) 9 ( )
2.50 25.00 50.00

  

   
=0.0012。 

2.2.5  标准物质的不确定度 

标准物质证书给定浓度是(1000±0.5) mg/L, (k=2), 则: 

urel(4)=
0.5

1000 2
=0.00025。 

2.2.6  回收率引入的不确定度 

考虑到试样在消解转移过程中会损失, 仪器测定时

基体会产生干扰带来不确定度, 上述低、中、高浓度 9 份

样品的平均回收率为 R =102%, 标准偏差 SR=0.0356, 平均

值的标准偏差为 R( )
S

u R
n

 =0.0118, 回收率引入的相对标

准不确定度为: rel
( ) 0.0118

(5) 0.0116
1.02

u R
u

R
   。 

对于以上计算结果进行显著性检验(t 检验)。根据公式

1
1.69

( )

R
t

u R


  , 当置信概率 95%, 自由度为 8 时, 查 JJF 

1059.1《测量不确定度评定与表示》附录 B 得 0.95(8) 2.31t  , 

则 t=1.69≦2.31, 与回收率 100%无显著性差异, 测量结果

不采用修正因子。 

2.2.7  测定重复性引入的不确定度 

重复性测定 3 次的结果(见表 3)进行计算, 平均值 A

为 12.65 mg/kg, 标准偏差 SA 为 0.236, 相对不确定度为

A
rel

0.236
(6) 0.0108

3 12.65

S
u

n A
  

 
。 

2.3  合成标准不确定度 

将标准曲线、样品称量、 稀释定容、标准物质、回

收率测定、样品测定重复性的不确定度进行合成。 

合成标准不确定度为:  

urel= 
2 2 2

rel rel rel

2 2 2
rel rel rel

( 1) ( 2) ( 3)

( 4) ( 5) ( 6)

u u u

u u u

 

  
=0.0209。 

2.4  测量结果报告 

按 置 信 水 平 95%, 取 包 含 因 子 k=2, 则

U=urel×C0×k=0.0209×12.65×2=0.53 mg/kg, 即扩展不确定

度 为 0.53 mg/kg 。 油 条 中 铝 元 素 测 定 结 果 报 告 为

(12.65±0.53) mg/kg (k=2, P=95%)。 

3  结  论 

本次测定精密度和回收率都符合 GB/T 27404—2008

《实验室质量控制规范 食品理化检测》标准规定, 表明本

次测试结果可靠有效。实验过程中影响样品测量不确定度

的因素很多, 对总确定度的贡献各不相同[20]。本研究显示, 

影响不确定度结果的主要因素是标准曲线拟合、重复性测

定、回收率, 次要因素是样品称量、样品及标准物质的稀

释定容、标准物质本身。 

因此 , 在实际操作中 , 须加强主要因素的控制 , 包

括标准溶液配制注意合理使用量具、标准曲线浓度范围

设置不宜过宽、标准点应尽可能均匀分布在关注的浓度

范围内[21]。样品测量重复性主要受样品前处理和上机仪器

影响, 实际操作中可增加工作液测定次数、优化前处理方

法, 增加平行样测定及选择精度较高玻璃量器减少引入的

不确定度[22]。选择合适的标准溶液, 增加标准溶液的测量

次数, 加强检测人员操作技能的培训, 提升检验检测技术

水平[23‒24], 以减小测量的不确定度, 提升测定结果的准确

度和可靠性。 
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