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测定猪肝中五氯酚残留量

的不确定度评定
!5/.3/%+'('"3($#1%/+(%

8

"'1%0#*#%#12+(/%+'('"

7

#(%/$0.'1'

7

0#('.+(

7

'1A.+5#1-

8

3.%1/)0+

,

0

7

#1"'12/($#.+

?

3+*

$01'2/%'

,

1/

7

0

8

)%/(*#22/&&&

7

#$%1'2#%1

8

欧阳丽

-1+O"#$I'

!

汪
!

辉

!"#$%&'

!

何
!

翊

%?O'

!

陈娅娅

*%?#O.+

H

.

!

胡婷舒

%1C'/

0

+G8&

!

刘曼舒

I)12./+G8&

!长沙市食品药品检验所$湖南 长沙
!

6!$$!'

#

!

*8./

0

G8.)/G<'<&<9

3

=>E==F./FM>&

0

*=/<>=,

$

*8./

0

G8.

$

%&/./6!$$!'

$

*8'/.

#

摘要!根据
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规定的方法对样品中五氯

酚的残留量进行测定"通过建立数学模型"确定不确定度

来源并分别进行量化"计算合成不确定度&结果显示(当

猪肝中的五氯酚残留量为
!6

#

:

#

;

:

时"在
&5Z

的置信区

间下"合成不确定度为
!36

#

:

#

;

:

"扩展不确定度为

%

#

:

#

;

:

$

R]#

%&样品净化后的定容体积!样品测量重复

性!标准溶液的配制与标准曲线的拟合等环节引入不确

定度分量的相对贡献最大&

关键词!超高效液相色谱)串联质谱'猪肝'五氯酚'不确

定度
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五氯酚!
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#及其钠盐具有杀

虫)防腐)除草等作用*

!

+

$但具有明显的生物毒性*

#

+

$美国

环境保护局已将其列为
!!6

种主要环境污染物之一*

%S6

+

%

中国农业部公告第
!&%

号规定禁止五氯酚用于所有食用

性动物*

5

+

%高效液相色谱&串联质谱法因具有灵敏度

高)特异性强等特点$已成为动物源性食品中五氯酚残留

量检测的国标方法*

'

+

%

作为衡量检测结果可信度的重要指标*

"

+

$测量不确

定度在评定试验结果的可信性)可比性)可接受性以及检

测过程中需注意的关键环节等方面都具有十分重要的意

义*

2

+

%中国实验室国家认可委员会!

VR8V9

#对检测实

验室测量不确定度评定程序的制定与应用提出了明确的

要求*

&

+

%目前尚未见对动物源性食品中五氯酚残留量的

检测结果进行不确定度评定的报道%肝脏作为代谢器

官$负责处理各种代谢废物与毒素$是五氯酚残留量相对

较高的动物源性食品$为衡量检测结果的可信度$试验依

据
Q7#%#$$3&#

&

#$!'

对猪肝样品进行检测$并参照现行

有效的化学分析中不确定度评定方法及指南*

!$S!#

+对猪

肝中五氯酚残留量的检测结果进行不确定度评定$以期

提高五氯酚残留量测量结果的科学性$为五氯酚残留量

的检测提供切实可行的建议%
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材料与方法

!3!

!

试剂与仪器

五氯酚钠标准物质"纯度
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$

V8O

号
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德国
=F3(EFB/CD4FHBF

公司(

甲醇)乙腈"色谱纯$德国
U(XVd

公司(

猪肝"市场抽检样品(

实验室用水"

U,--,)e

超纯水(

N+C,CU8P

固相萃取柱"

'$*

:

$
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$美国
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公司(
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)C*,0F4

型$美国
\+DBFC

公司(

快速混匀器"

OdS!

型$江苏金坛医疗仪器厂(

高速离心机"

V>!6=

型$上海天美生化仪器设备工程

有限公司(

固相萃取真空装置"

c,C,

L

FB

L

)=9#6

型$美国
O,

:

*+)

8-<F,0E

公司(

超声波清洗器"

8O%!#$

型$天津奥特赛恩斯仪器有

限公司(

全自动高通量平行浓缩仪"

Uc5

型$美国
9+IDB0E

公司(

分析天平"

PO(#$5

型$德国
UBDD-BF)>4-B<4

公司%
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方法
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五氯酚标准储备液的制备
!

精确称取五氯酚钠

!#35&*

:

至
5$*9

棕色容量瓶中$用甲醇溶解并定容至

刻度$配制成
#$$

#

:

'

*9

的标准储备液$

S!2i

以下避

光保存(用
!*9

单标线吸量管移取
!*9

五氯酚标准储

备液于
!$$*9

容量瓶中$用甲醇稀释并定容至刻度$配

制成浓度为
#

#

:

'

*9

的标准中间溶液%用
!*9

单标线

吸量管移取
!*9

标准中间溶液于
!$*9

容量瓶中$用甲

醇溶液稀释并定容至刻度$稀释成浓度为
#$$/

:

'

*9

的

标准使用液%用移液器分别移取适量标准使用液于
5

支

#*9

容量瓶中$用空白样品基质溶液稀释并定容至刻

度$配制成五氯酚浓度为
!

$

5

$

!$

$

#$

$

5$/

:

'

*9

的标准系

列溶液$供超高效液相色谱&串联质谱仪测定%

!3#3#

!

碱性乙腈水溶液提取
!

称取均质试样
#

:

于

!$*9

具螺旋盖聚丙烯离心管中$加入
'*95Z

三乙胺的

乙腈&水溶液$涡旋
!*,/

$超声提取
5*,/

%

%$$$F

'

*,/

离心
5*,/

$收集上清液于一具刻度离心管中%离心后的

残渣用约
'*95Z

三乙胺的乙腈&水溶液重复上述提取

步骤
!

次$合并上清液$混匀%

!3#3%

!

固相萃取净化
!

将所得提取溶液转入经过预处理

的
U8P

固相萃取柱中$以
!

滴'
C

流速使样品溶液全部

通过固相萃取柱$弃去流出液%依次用
5*95Z

氨水溶

液)

5*9

甲醇)

5*9#Z

甲酸的甲醇&水溶液淋洗$弃去

流出液$淋洗液全部流出后$固相萃取柱用真空泵抽干

5*,/

%以
6*96Z

甲酸甲醇溶液洗脱$

!5*9

具刻度试

管收集洗脱液$

6$i

水浴下吹氮浓缩至
!*9

$用水定容

至
#*9

$混匀%溶液以
$3##

#

*

有机膜过滤$供测定%

!3#36
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液相色谱条件
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液

相色谱柱!
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#(流动相流速"
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(流动相"
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乙酸铵溶液#

_7

!甲

醇#$梯度洗脱程序"
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"
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(
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$

6$Z 7

(柱温"

%5i

(进样量"

!$

#
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%

!3#35

!

质谱条件
!

离子源"电喷雾离子源$负离子模式(

毛细管电压"

#3$;c

(锥孔电压"

#$ c

(离子源温度"

!5$i

(锥孔反吹气流量"

'$9

'

E

(脱溶剂气温度"

%5$i

(

脱溶剂气流量"

"$$9

'

E

(数据采集方式"多反应监测

!

UXU

#%仪器参数见表
!

%

表
!

!

仪器参数a

>+I-B!

!

W/CDF1*B/D+-

L

+F+*BDBFC

监测离子对 锥孔电压'
c

碰撞能'
Bc

#'63"

*

#'63"

+

#$ '

#'#3"

*

#'#3" #$ '

#''3"

*

#''3" #$ '

#'23"

*

#'23" #$ '

!!!

a

!

保留时间
63!#*,/

(

+

为定量离子%

!3#3'

!

不确定度数学模型的建立
!

测量不确定度数学

模型"

7

L

D

Y

P

Y

3

FBL

B

Y

T

Y

30

标 $ !

!

#

式中"

7

&&&样品中五氯酚残留量$

#

:

'

;

:

(

D

&&&由标准工作曲线获得样品进样液中五氯酚的

浓度$

/

:

'

*9

(

P

&&&样品最后定容体积$

*9

(

B

&&&样品质量$

:

(

T

&&&加标回收率$

Z

(

3FB

L

&&&样品测量重复性(

30

标 &&&校准标准溶液影响因子%

#

!

不确定度评估

#3!

!

各分量不确定度来源

根据检测过程与数学模型$标准溶液的配制与稀释)

标准曲线拟合)样品称量)样品测量重复性)样品最后定

容)样品加标回收等环节引入的不确定度为五氯酚残留

量测定结果不确定度的主要来源%

#3#

!

不确定度分量的量化

#3#3!

!

标准溶液的配制与稀释引入的不确定度

!

!

#标准品的不确定度"五氯酚钠标准品由德国
=F3

(EFB/CD4FHBF

公司提供$纯度为
2'3$Z

$标准证书给出的

相对扩展不确定度为
#3$Z

$取均匀分布$

R

L槡%$则其

引入 的 相 对 标 准 不 确 定 度 为"

&

FB- A

!#

L

#;$Z

槡%
L

$;$!!55

%

!

#

#标准品称量引入的不确定度"标准品称量天平为

梅特勒
PO(#$5

型分析天平!精度为
$3$$$$!

:

#$根据其

检定证书$当称样量为
$

"

5

:

时$该天平的最大允许误差

为
b$3$5*

:

$取均匀分布$则称量引入的标准不确定度

为"

$3$5

槡%
]$3$#22"*

:

%因标准品称量采用减量法$涉及

%(

$

c4-3%5

$

R43&
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测定猪肝中五氯酚残留量的不确定度评定



两次独立称量结果$产生的标准不确定度为"

& B

标! #

]

#

Y

$;$#22"

! #槡 #

]

$;$6$2%*

:

%

精密称取五氯酚钠标准品
!#35&*

:

$五氯酚钠称量引入

的相对标准不确定度为"

&

FB-

!

B

标#
L

$;$6$2%

!#;5&

L

$;$$%#6

%

!

%

#标准储备液定容引入的不确定度"标准品溶解定

容于
5$*98

级容量瓶中$由
[[Q!&'

&

#$$'

.常用玻璃

量器检定规程/可知$其最大容量允差为
b$3$5*9

$取三

角分 布$

R

L 槡'$则 其 引 入 的 标 准 不 确 定 度 为"

& P

容
!

$

c

! #

L

$;$5

槡'
L

$;$#$6#*9

(实验室温度波动范围

为!

#$b%

#

i

$甲醇的体积膨胀系数为
!3!2̂ !$

S%

i

S!

$

假设温度变化取均匀分布$

R

L槡%$$则标准不确定为"

& P

!D

! #

L

%

Y

!;!2

Y

!$

X

%

槡%
L

$;$$#$66*9

%因此$配制

标准储备液引入的合成标准不确定度为"

& P

容
!

! #

L

& P

容
!

$

c

! #

#

Z

& P

!D

! #槡
#

L

$;$#$6#

#

Z

$;$$#$66槡 #

L

$;$#$5# *9

$相 对 标 准 不 确 定 度 为"

&

FB-

P

容
!

! #

L

& P

容
!

! #

5$

L

$;$#$5#

5$

L

$;$$$6!$6

%

!

6

#标准中间溶液配制引入的不确定度"

)

移液管引入的不确定度"由
[[Q!&'

&

#$$'

.常用

玻璃量器检定规程/可知$

8

级
!*9

单标线吸量管容量

允差为
b$3$$"*9

$取均匀分布$则
& P

吸
!

$

c

! #

]

$;$$"

槡%
L

$;$$6$6#*9

(实验室温度波动范围为!

#$b%

#

i

$温度

变化 引 入 的 标 准 不 确 定 为"

& P

吸
!

$

D

! #

L

& P

!D

! #

L

$;$$#$66*9

%

!*9

单标线吸量管合成标准不确定度

为"

& P

吸
!

! #

]

& P

吸
!

$

c

! #

#

Z

& P

吸
!

$

D

! #槡
#

L

$;$$6$6#

#

Z

$;$$#$66槡 #

L

$;$$6 5#& *9

$ 则

&

FB-

!

P

吸
!

#

L

& P

吸
!

! #

!

L

$;$$65#&

%

*

容量瓶引入的不确定度"

8

级
!$$*9

容量瓶最

大容量允差为
b$3!$*9

*

!%

+

$取三角分布$

R

L槡'$则其

定容体积引入的标准不确定度为"

& P

容
#

$

c

! #

L

$;!$

槡'
L

$;$6$2%*9

(实验室温度波动范围为!

#$b%

#

i

$因温

度波动而引起的体积不确定度为"

& P

#D

! #

L

& P

!D

! #

L

$;$$#$66*9

%合 成 标 准 不 确 定 度 为"

& P

容
#

! #

L

& P

容
#

$

c

! #

#

Z

& P

#D

! #槡
#

L

$;$6$2%

#

Z

$;$$#$66槡 #

L

$;$6$22 *9

$相 对 标 准 不 确 定 度 为"

&

FB-

P

容
#

! #

L

& P

容
#

! #

!$$

L

$;$6$22

!$$

L

$;$$$6$22

%因此$标准储备液

稀释成标准中间溶液引入的相对标准不确定度为"

&

FB-

P

!

! #

L

&

FB-

P

吸
!

! #

#

_

&

FB-

P

容
#

! #槡
#

]

$;$$65#&

#

Z

$;$$$6$22槡 #

]

$;$$656"

%

!

5

#标准使用液配制引入的不确定度"标准使用液配

制时$单标线吸量管!

!*9

$

8

级#引入的相对标准不确定

度
&

FB-

!

P

吸
#

#

]

&

FB-

!

P

吸
!

#

]

$3$$65#&

%

8

级
!$*9

容量

瓶最大容量允差为
b$3$#$*9

*

!%

+

$取三角分布$

R

L槡'$

则其定容体积引入的标准不确定度为"

& P容
%

$

P

! #

]

$;$#$

槡'
]$;$$2!'"*9

(实验室温度波动范围为!

#$b%

#

i

$

因温 度 波 动 而 引 起 的 体 积 不 确 定 度 为"

& P

%D

! #

L

&P

!D

! #

L

$;$$#$66*9

%合成标准不确定度为"

&P

容
%

! #

L

& P

容
%

$

c

! #

#

Z

& P

%D

! #槡
#

L

$;$$2!'"

#

Z

$;$$#$66槡 #

L

$;$$26!& *9

$相 对 标 准 不 确 定 度 为"

&

FB-

P

容
%

! #

L

& P

容
%

! #

!$

L

$;$$26!&

!$

L

$;$$$26!&

%因此$标准中间溶

液稀释成标准使用液引入的相对标准不确定度为"

&

FB-

P

#

! #

L

&

FB-

P

吸
#

! #

#

_

&

FB-

P

容
%

! #槡
#

]

$;$$65#&

#

Z

$;$$$26!&槡 #

]

$;$$6'$"

%

!

'

#标准系列溶液配制引入的不确定度"

)

移液器移液引入的不确定度"检定合格的移液器

在其各检定点的容量允差可从
[[Q'6'

&

#$$'

.移液器检

定规程/中获知%取均匀分布$

R

L槡%$移液器移取不同

移液体积所引入的相对不确定度见表
#

%则移液器引入

的 合 成 不 确 定 度 为"

&

FB-

P

器! #

]

$;$6'!&

#

_$;$!"%#

#

_$;$!!55

#

_$;$$2''!

#

_$;$$5""6槡 #

]

$;$5!"#

%

表
#

!

移液器引入的不确定度

>+I-B#

!

>EB1/0BFD+,/D

G

4H-404*4D,AB

L

,

L

BDDB

标准系列溶液'

!

/

:

3

*9

S!

#

标准体积'

#

9

移液器

规格'
#

9

容量允

差'
Z

&

FB-

!

P

器
'

#

! !$ !$$ b23$ $3$6'!&$

5 5$ !$$ b%3$ $3$!"%#$

!$ !$$ !$$ b#3$ $3$!!55$

#$ #$$ #$$ b!35 $3$$2''!

5$ 5$$ !$$$ b!3$ $3$$5""6

*

容量瓶引入的不确定度"由
[[Q!&'

&

#$$'

.常用玻

璃量器检定规程/可知$

8

级
#*9

容量瓶最大容量允差为

b$3$!5*9

$按照三角分布计算$

R

L槡'$则
& P容

6

! #

]

$;$!5

槡'
]$;$$'!#5*9

$

&

FB-

P

容
6

! #

]

& P

容
6

! #

#

]

$;$$'!#5

#

]

$;$$%$'%

%因此$标准系列溶液配制引入的相对标准不

确定度为"

&

FB-

P

%

! #

L

&

FB-

P

器! #

#

Z

5&

FB-

P

容
6

! #槡
#

]

$;$5!"#

#

Z

5

Y

$;$$%$'%槡 #

]

$;$5#!"

%

!

'

#标准溶液配制和稀释引入的合成不确定度为"

&(

安全与检测
O8M(>Y TWRO@(V>WNR

总第
#!5

期
$

#$!&

年
&

月
$



&

FB- 30

标! #

]

&

FB- A

!#

#

Z

&

FB-

B

标! #

#

Z

&

FB-

P

容
!

! #

#

Z

&

FB-

P

!

! #

#

Z

&

FB-

P

#

! #

#

Z

&

FB-

P

%

! #槡
#

!!!!!!!L

$;$!!55

#

Z

$;$$%#6

#

Z

$;$$$6!$6

#

Z

$;$$656"

#

Z

$;$$6'$"

#

Z

$;$5#!"槡 #

L

$;$5%&#

%

#3#3#

!

标准曲线拟合引入的不确定度
!

取标准系列溶液

供超高效液相色谱&串联质谱仪测定$以浓度为横坐标$

峰面积为纵坐标$获得标准工作曲线的回归方程为"

"]

5%553%D_#263&

!

"

为峰面积$

D

为浓度$

/

:

'

*9

#$相关系

数为
$3&&&"

$测定结果见表
%

%

根据式!

#

#

"

!

6

#计算最小二乘法拟合曲线引入的标

表
%

!

五氯酚标准溶液测定结果

>+I-B%

!

XBC1-D4H<BDBF*,/+D,4/H4F

L

B/D+0E-4F4

L

EB/4-0+-,IF+D,4/C4-1D,4/

D

'

'!

/

:

3

*9

S!

#

峰面积
"

:

D

:

.D

'

_N

*

"

:

S

!

.D

'

_N

#+

#

D

:

X

D

X

! #

#

! 5'56 $3&%6 5'6$ !&' #'63'

5 #'$&6 63""& #"$'! &%5$2& !563%

!$ 56225 !$3!&5 5%2%2 !$&'#$& 6&3!

#$ !$6'6" !&355" !$"%&! "5#&5%' 53'

5$ #"$5%5 5$3"'5 #'2$5$ '!"5##5 !!#'3'

准不确定度与相对不确定度%

&

!

01FAB

#

L

5 "

! #

.

!

U

Z

!

#

Z

D

$

X

D

X

! #

#

0

#

'

L

!

D

:

X

D

X

! #

#

槡
$

!

#

#

5 "

! #

L

0

#

'

L

!

"

:

X

.D

'

Z

N

! #* +

#

#

X

#槡 $ !

%

#

&

FB-

01FAB

! #

L

& 01FAB

! #

D

$

$ !

6

#

式中"

&

!

01FAB

#&&&标准曲线拟合引入的标准不确定度$

/

:

'

*9

(

&

FB-

!

01FAB

#&&&标准曲线拟合引入的相对不确定度(

5

!

"

#&&&残差的标准差(

U

&&&测定样品溶液的次数$日常检测中每个样品做

#

个平行即
U]#

(

#

&&&获得标准曲线的标准溶液的测定次数$

#]5

(

"

&&&标准曲线的斜率$

"

]5%553%

(

N

&&&标准曲线的截距$

N]#263&

(

D

$

&&&由标准曲线拟合得到的样品溶液中五氯酚残

留量的浓度$

D

$

]!636/

:

'

*9

(

D

X

&&&获得标准曲线的标准溶液浓度的平均值$

D

X

]

!"3#/

:

'

*9

(

D

,

&&&第
'

个标准溶液的配制浓度$

/

:

'

*9

(

D

m

&&&第
:

个由标准曲线拟合的标准溶液浓度$

/

:

'

*9

(

"

:

&&&标准溶液的峰面积%

将
"

$

N

$

D

,

$

"

m

$

#

值 代 入 式 !

%

#$得
5

!

"

#

]

##&$3#2"2

(将
5

!

"

#代入式!

#

#$得
&

!

01FAB

#

]$3%5&!

$则

标准曲线拟合引入的相对不确定度
&

FB-

!

01FAB

#

]$3$#6&6

%

#3#3%

!

称量样品引入的不确定度
!

样品称量与标准品使

用同一天平$称样量为
#

:

%样品称量应重复计量两次$

一次是空盘$另一次为空盘加样品$则样品称量引入的标

准不确定度
& B

样! #

]

& B

标! #

]

$;$6$2%*

:

$相对标

准不确定度为"

&

FB-

B

样! #

L

& B

样! #

#$$$

L

$;$6$2%

#$$$

L

#;$6

Y

!$

X

5

%

#3#36

!

测量重复性引入的不确定度
!

取同一阳性样品从

取样开始重复测量
'

次$测量结果分别为
!6

$

!6

$

!6

$

!5

$

!#

$

!%

#

:

'

;

:

$平均值为
!6

#

:

'

;

:

%单次测量结果的标准

偏差为"

5

D

L

0

/

'

L

!

7

'

X

7

X

! #

#

/

X

!槡 ]!3$&56

#

:

'

;

:

%因

为在实际检测中五氯酚含量的报告由两次平行试验结果

得到$则测量重复性引入的标准不确定度为"

&

3FB

L

! #

L

5

D

槡B
L

$;""6 " B

L

#

! #

$相 对 标 准 不 确 定 度"

&

FB- 3FB

L

! #

L

& 3

FBL

! #

7

X

L

$;""6"

!6

L

$;$55%6

%

#3#35

!

样品最后定容体积引入的不确定度
!

由
[[Q!$

&

#$$5

.专用玻璃量器检定规程/可知$

!5*9

具刻度试管

的容量允差为
b$3#*9

$取均匀分布$则样品定容引入的

标准不确定度为"

& P

样! #

]

$;#

槡%
L

$;!!55*9

$相对不

确定度为"

&

FB-

P

样! #

]

& P

样! #

#

]

$;!!55

#

]

$;$5""5

%

#3#3'

!

加标回收引入的不确定度
!

标准添加试验在空白

猪肝样品中进行$添加量为
!6

#

:

'

;

:

%回收率!

T

#分别为

&!3#Z

$

2&3"Z

$

&$3'Z

$

&!36Z

$

223#Z

$

&$35Z

$

T

X

为

&$3%Z

(

5 T

!#

] $3$!! "'

(

& T

!#

] $3$$6 2$$

(

&

FB-

T

!#

]$3$$5%!"

%其中
& T

!#

L

5 T

!#

槡'
$

&

FB-

T

!#

L

& T

!#

T

%用
<

值检验来判断回收率与
!3$

的差异是否显

'(

$

c4-3%5

$

R43&

欧阳丽等!

@̀9V)UO

'

UO

测定猪肝中五氯酚残留量的不确定度评定



著%根据研究中加标回收的平行次数!

/]'

#$当显著水

平取
"

]$3$5

$查表得
<

"

$;$5

$

5

! #

L

#;5"!

%试验中
<

L

!

X

T

X

& T

!#

L

#$;#$

*

<

&

!

$3$5

$

5

#$故需考虑平均回收率引入

的不确定度%

#3%

!

合成不确定度与扩展不确定度

将各不确定度分量进行合成得"

!!

&

FB-

L

&

FB- 30

标! #

#

_

&

FB-

01FAB

! #

#

Z

&

FB-

B

样! #

#

Z

&

FB- 3FB

L

! #

#

Z

&

FB-

P

样! #

#

Z

&

FB-

!

T

#槡
#

!!! L

$;$5%&#

#

Z

$;$#6&6

#

Z

#;$6

Y

!$

X

5

! #

#

Z

$;$55%6

#

Z

$;$5""5

#

Z

$;$$5%!"槡 #

L

$;$&&"2

%

!!

当五氯酚含量为
!6

#

:

'

;

:

时$合成不确定度为"

&

L

&

FB-

Y

D

L

$;$&&"2

Y

!6

L

!;6

#

:

'

;

:

$选择
&5Z

置信概

率$包含因子取
R]#

$则扩展不确定度为"

1 D

样! #

L

&

Y

R

L

%

#

:

'

;

:

%猪肝中五氯酚残留量的测量不确定度表

示为"

7]

!

!6b%

#

#

:

'

;

:

$

R]#

%

#36

!

主要不确定度分量的相对贡献

根据
VR8OSQ9$$'

"

#$!&

规定的方法计算各不确

定度分量的相对贡献$结果如表
6

所示%从表
6

可知$样

品最后定容体积)样品测量重复性)标准溶液的配制与稀

释引入的不确定度分量对合成不确定度的影响最大%

表
6

!

各不确定度分量的相对贡献

>+I-B6

!

>EBFB-+D,AB04/DF,I1D,4/4H1/0BFD+,/D

G

04*

L

4/B/DC

符号 分量名称 值 标准不确定度
& @

'

! #

分量的相对贡献'
Z

30

标 校准标准溶液影响因子
! $3$5%&# #23$2

D

标准工作曲线拟合
!636/

:

'

*9 $3%5&!$ '3$!

B

样品称量
#3$$

:

$3$6$2% %32"

3FB

L

样品测量重复性
! $3$55%6 #&352

P

样品最后定容体积
#*9 $3!!55$ %#3#!

T

加标回收
&$3%Z $3$$62$$ $3#"

%

!

结论
研究对采用

@̀9V)UO

'

UO

法测定猪肝中五氯酚残

留量的检测结果进行了不确定度评定%结果显示$样品

最后定容体积)样品重复性测量及标准溶液的配制与稀

释等人员操作环节引入的不确定度最大$此部分不确定

度的相对贡献之和约为
&$Z

$为检测结果不确定度的主

要来源(标准工作曲线拟合和样品称量等环节引入不确

定度分量的相对贡献约为
!$Z

(加标回收引入的不确定

度的相对贡献最小$仅为
$3#"Z

%因此$在检测过程中$

样品制备要均匀)建议选用纯度更高的标准品)减少标准

溶液的稀释步骤)定期校准仪器$减少测定结果的不确定

度$以提高测定结果的准确性%
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