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摘要:采用市场上常见的液体包装用聚乙烯乳白单膜,实现了以65%乙醇为浸泡液,蒸发残渣测量不确定度的

评定。通过实验与不确定度的影响因素分析,建立了蒸发残渣不确定度的数学模型,计算了各不确定度分量。

实验结果表明:扩展不确定度为1.22mg/L(k=2),蒸发残渣的测定结果为(7.0暲1.22)mg/L。
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Abstract:Theuncertaintyofevaporationresiduedeterminationwasevaluatedusingpolyethylenewhitefilmfor

packagingofliquidsonthemarketand65%alcoholassoakingsolution.Influencingfactorsofuncertaintywere

analyzedbyexperimentalmethods.Mathematicalmodelofuncertaintyofevaporationresiduewasestablished

andallsortsofuncertaintycomponentswerecalculated.Theexperimentalresultsshowedthattheexpandedun灢
certaintywas1.22mg/L(k=2)andtheresultofdeterminationofevaporationresiduewas(7.0暲1.22)mg/L.
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暋暋蒸发残渣是指样品经用各种浸泡液浸泡后,在不

同浸泡液中的溶出量,浸泡液分别为蒸馏水、4%(体
积分数,全文同)乙酸、65%乙醇、正己烷,分别模拟

水、酸、酒、油等不同的食品[1] 。 实验过程中产生的一

系列测量结果,都不可避免地产生误差[2] 。 当报告测

量结果时,必须对其质量给出定量的说明,以确定测

量结果的可信程度。 在市场竞争激烈的今天,测量不

确定度受到了国际组织和各国计量部门的高度重视。
对于蒸发残渣测量的不确定度评定,也引起了国内相

关研究人员的关注[3-5] 。
笔者采用液体食品包装用聚乙烯乳白单膜(材

质为 PE灢LD/PE灢LLD)为研究对象,对体积分数为

65%的乙醇浸泡液蒸发残渣的测量不确定度进行评

定。

1暋实验

1.1暋试剂与仪器

乙醇,分析纯,天津市广成化学试剂有限公司;电
子分析天平,AE灢240,梅特勒仪器(上海)有限公司;
送风定温干燥箱,WFO灢700W,上海爱朗仪器公司;
电热恒温水浴锅,DZKW灢S灢8,北京永光明医疗仪器

厂。

1.2暋方法

按照GB/T5009.60-2003的分析方法,将乳白

单膜裁成5cm暳11cm 的长方形10份,根据平行实

验的要求,每2份为一组,分5次浸泡,按接触面积每

1cm2 加浸泡液2mL,每2份浸泡液共440mL。 取

浸泡液200mL,分次置于预先在温度(100暲5) 曟干
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燥至恒重的玻璃蒸发皿中,在94.0~95.5曟水浴锅

上加热蒸发至干,置于(100暲5)曟恒温干燥箱2h,在
干燥器中冷却0.5h后称量,再置于(100暲5) 曟恒温

干燥箱1h,取出,在干燥器中冷却0.5h,称量至恒

重,同时进行空白对照试验[6] 。 根据实验方法确定的

数学模型[7]为:

X=
(m4-m3)-(m2-m1)暳106

200 暳v
2s

式中:X 为乳白单膜浸泡液的蒸发残渣量(mg/

L);(m4-m3)为乳白单膜迁移到浸泡液的质量(g);
(m2-m1)为未加入试样的空白浸泡液蒸发残渣的质

量(g);m1 为空白实验所用的空玻璃蒸发皿的质量

(g);m2 为加入空白浸泡液蒸干至干燥后玻璃蒸发皿

的质量(g);m3 为加入试样的空玻璃蒸发皿的质量

(g);m4 为加入试样的浸泡液蒸干至干燥后玻璃蒸发

皿的质量(g);v为实际浸泡液体积(mL);s为实际取

样面积(cm2);200为试样浸泡液的取样体积(mL);2
为每平方厘米所需要的浸泡液体积/(mL/cm2)。

2暋实验结果分析与讨论

2.1暋乳白单膜的测定结果

试样蒸发残渣测定结果见表1。

表1暋蒸发残渣的实验结果

Tab.1Resultsofevaporationresidue

序号 m4 m3 (m4-m3) m2 m1 (m2-m1) (m4-m3)-(m2-m1)

1 89.3269 89.3253 0.0016 97.2142 97.2138 0.0004 0.0012
2 116.4234 116.4216 0.0018 103.3125 103.3123 0.0002 0.0016
3 83.4880 83.4860 0.0020 89.2144 89.2141 0.0003 0.0017
4 114.9961 114.9944 0.0017 115.5628 115.5624 0.0004 0.0013
5 85.5058 85.5041 0.0017 78.8626 78.8623 0.0003 0.0014
6 83.9755 83.9736 0.0019 81.1457 81.1454 0.0003 0.0016
7 84.0546 84.0531 0.0015 97.2746 97.2744 0.0002 0.0013
8 93.6818 93.6802 0.0016 117.9038 117.9035 0.0003 0.0013
9 90.4866 90.4852 0.0014 84.8066 84.8064 0.0002 0.0012
10 106.1606 108.1588 0.0018 92.1764 92.1760 0.0004 0.0014

2.2暋不确定度的因素分析及计算

不确定度的来源主要有:天平称量过程引入的不

确定度;浸泡液体积引入的不确定度;移取待测浸泡

液体积引入的不确定度;测量样品面积引入的不确定

度;测量结果重复性引入的不确定度。

2.2.1暋天平称量的不确定度

称量m1,m2,m3 和m4 过程引入的不确定度主要

来源于天平的不确定度。 天平称量严格按照操作规

程中关于清洁天平盘、取放称量器皿防沾污的操

作[8] 。 洪慧[9]研究了天平的不确定度来源于3个方

面:标准砝码引起的标准不确定度、测量重复性引起

的标准不确定度、天平显示分辨力引起的不确定度。

1) 标准砝码引起的标准不确定度。 根据JJG99
-2006《砝码》检定规程,E2等级200g砝码的扩展不

确定度极限值为0.10mg,k=3,正态分布[2] ,则标准

不确定度为0.10暵3=0.033(mg)。

2)测量重复性引起的标准不确定度。 该分量为

A类分量,用200g标准砝码对电子天平进行10次

连续重复测量,得到测量列为:200.0001,200.0002,

200.000 0,200.000 1,200.000 1,200.000 0,

200.0001,200.0000,200.0002,200.0000g。 用贝

塞尔 公 式[6] 计 算 出, 测 量 结 果 的 算 术 平 均 值 为

200.0001g,测量结果标准差为0.079mg。

实际实验时,每次测量重复6次,则可得到标准

不确定度为0.079
6

=0.032mg。

3) 天平显示分辨力引起的不确定度。 天平检定

证书标明其精度为暲0.1mg,均匀分布[2] ,B类,则得

不确定度:0.1/2
3

=0.029mg。

4) 天平称量的不确定度。 由3项合成得出称量

的标准不确定度为:

U(m)=2 0.0332+0.0322+0.0292 =0.1087

mg[11]
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由表1计算(m4-m3)-(m2-m1)的平均值为

1.4mg。 则相对标准不确定度为:

Ur(殼m)=0.1087
1.4 =0.0776

2.2.2暋浸泡液体积的不确定度

浸泡液体积v的不确定度主要包括3个部分:量
筒体积、实验温度、读数。

2.2.2.1暋量筒体积引起的标准不确定度

体积校准是根据产品说明书标注的技术规格进

行的,500mL量筒有暲2.5mL的偏差[12] ,在没有给

出置信和分布信息的情况下,按照三角形分布[13] ,计

算标准不确定度为:2.5
6

=1.021(mL)。

2.2.2.2暋实验温度引起的标准不确定度

体积分数为 65% 的乙醇,实验温度为室温 暲
2曟,与容器相比,由于液体具有更大的体积膨胀,水
的膨胀系数2.1暳10-4曟,这个温度范围将导致体积

测量的不确定度。 假定温度分布为矩形分布,则440

mL体积的标准不确定度为2.1暳10-4暳440暳2
3

=

0.107(mL)。

2.2.2.3暋读数引起的标准不确定度

记录浸泡液体积要求的准确度为2%,实际上在

使用量筒时,允许约1%的不准确性。 假定为三角形

分布,标准不确定度为0.01暳440
6

=1.796(mL)。

2.2.2.4暋浸泡液体积的不确定度

本实验中,浸泡液体积为440mL,由3项合成得

出浸泡液体积的标准不确定度为:

U(v)= 1.0212+0.1072+1.7962 =2.069(mL)
则相对标准不确定度为:

Ur(殼v)=2.069
440 =0.0047

2.2.3暋移取待测浸泡液200mL的不确定度

根据2.2.2 章节的计算步骤, 得:U (200) =

2.5æ

è
ç

ö

ø
÷

6
+2+

2.1暳10-4暳200暳2æ

è
ç

ö

ø
÷

3

2

+
0.01暳200æ

è
ç

ö

ø
÷

6

2

=1.308(mL)。
则相对标准不确定度为:

Ur(200)=1.308
200 =0.0065

2.2.4暋测量样品面积引入的不确定度

试验取样面积是将乳白单膜裁成5cm暳11cm

的长方形,将该大小的两块样品放入500mL烧杯内

浸泡。 在 95% 置信水平中,测量偏差估计为 0.5
mm,由测量偏差引入的测量不确定度为0.255mm
(95%的数值除以1.96)[14] 。 乳白单膜具有规则的几

何形状,因此面积计算的不确定度可忽略。 测样面积

的标准不确定度为:

U(s)= 0.02552+0.02552 =0.036(cm2)

则相对标准不确定度为:

Ur(殼s)=0.036
220 =0.0002

2.2.5暋测量结果重复性引入的不确定度

将浸泡面积s为220cm2、浸泡液体积V 为440
mL代入下式:

X=
(m4-m3)-(m2-m1)暳106

é

ë
êê

ù

û
úú200 暳V

2s
由表1数据可分别计算出测量的蒸发残渣为:

6.0,8.0,8.5,6.5,7.0,8.0,6.5,6.5,6.0,7.0mg/

L,平均值为:7.0mg/L。
标准偏差计算公式为:

S=
暺
n

i=1

(Xi-X)2

n-1 =0.882暋 (其中n=10)

重复性的标准不确定度为:

U(n)=0.882
10

=0.279

则相对标准不确定度为:

Ur(n)=0.279
7.0 =0.0398

2.3暋合成相对标准不确定度

由上述计算结果合成得出测量的相对标准不确

定度为:

Ur(X)= Ur(殼m)+Ur(殼v)+Ur(200)+Ur(殼s)+Ur(n)

暋 暋=0.0876
则:U(X)=0.0876暳7.0=0.61(mg/L)。

2.4暋扩展不确定度

为获得扩展不确定度,应先确定对合成标准不确

定度所乘的数字因子,一般以k表示,在95%的置信

水平下,取包含因子k=2,即U=2暳0.61=1.22
mg/L。

2.5暋蒸发残渣的不确定度表示

总结以上实验,得出蒸发残渣的不确定度测定结

果为(7.0暲1.22) mg/L,k=2。
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3暋总结

1) 通过对聚乙烯乳白单膜的蒸发残渣的各不确

定度分量的计算,得出蒸发残渣的不确定度的测定结

果为(7.0暲1.22) mg/L,k=2。 浸泡条件为:体积分数

为65%的乙醇溶液,浸泡温度(20暲2)曟,浸泡时间2h。

2) 通过分析蒸发残渣的各不确定度分量的影响

因素,可知其不确定度主要来源于玻璃蒸发皿的干燥

度、洁净度、称量稳定性以及量筒操作的精确度、实验

结果的重复测量。 因此,为了增加实验结果的可靠

性,在今后的实验中可通过选用质量适中的玻璃蒸发

皿、精确度高的天平,并且增加平行测定次数以及熟

练分析方法、操作水平来提高测定的准确度、精确度。
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