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-测量不确定度评定与表示."

建立高效液相色谱法同时测定婴幼儿营养米粉中维生素
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和
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含量不确定度的数学模型"对测量过程中的各

不确定度来源进行逐层分析!量化和合成#当取样量为

*?"""

8

时"样品中维生素
)
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和
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扩展不确定度为
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"测定含量为&
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最终结果的不确定度主要是由标准溶液储备液配制!标

准工作曲线拟合和回收率引起#

关键词!高效液相色谱$婴幼儿营养米粉$维生素
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$不确定度评定

23-45674

%

B;@><=@FD56<D

G

EKD;@A@D@F46<5D6E<EK\

)

"

\

O

'

5<A

\

3

=E<D@<D6< 6<K5<D <>DF6D6E<57F6=@ K7E>F C

G

T[-S 95I

@H57>5D@A?)==EFA6<

8

DEb.%"*1?%

(

!"%!r@H57>5D6E<5<AW@

J

F@/

I@<D5D6E<EKQ@5I>F@4@<Dd<=@FD56<D

G

r

"

545D;@45D6=574EA@7

KEFI64>7D5<@E>IA@D@F46<5D6E<EK\

)

"

\

O

'

5<A\

3

=E<D@<D></

=@FD56<D

G

6<6<K5<D<>DF6D6E<F6=@K7E>FC

G

T[-S95I@ID5C76I;@A

"

5<AD;@IE>F=@IEK><=@FD56<D

G

6<D;@4@5I>F@4@<D

J

FE=@II9@F@

5<57

G

:@A

"

f

>5<D6K6@A5<AI

G

<D;@I6:@A75

G

@FC

G

75

G

@F? ;̂@<D;@

I54

J

76<

8

HE7>4@95I*?"""

8

"

D;@@L

J

5<A@A><=@FD56<D

G

EK\

)

"

\

O

'

5<A\

3

6<D;@I54

J

7@95I"?%$$&

"

"?""1'

"

"?""2#

#

8

)

8

"

5<AD;@4@5I>F@A=E<D@<D95I

&

1?!*""i"?%$$&

'"&

"?%%&"i

"?""1'

'" &

"?%$% * i "?""2 #

'

#

8

)

8

"

F@I

J

@=D6H@7

G

?B;@

><=@FD56<D

G

EKD;@K6<57F@I>7D95I456<7

G

=5>I@AC

G

D;@

J

F@

J

5F5/

D6E<EKID5<A5FAIE7>D6E<F@I@FH@

"

K6DD6<

8

EKID5<A5FA 9EFa6<

8

=>FH@5<AF@=EH@F

G

F5D@?

89

:

;<5=-

%

;6

8

;

J

@FKEF45<=@76

f

>6A=;FE45DE

8

F5

J

;

G

$

6<K5<D<>DF6/

D6E<F6=@K7E>F

$

\

)

$

\

O

'

$

\

3

$

><=@FD56<D

G

F5D6<

8

维生素
)

和
O

是国家标准规定婴幼儿营养米粉中必

须添加的维生素%维生素
3

是可选择添加的维生素&维

生素
)

+

O

和
3

分别履行不同的职能%适当的添加维生素

有助于婴幼儿的生长发育)

%

*

&维生素
)

对多种眼科疾病

治疗具有积极的作用%可促进眼内色素形成%防止夜盲和

视力恶化)

!

*

%对机体的生理具有调节功能%促进身体成长

发育+保持代谢平衡和增强免疫力)

'

*

&维生素
O

对部分

矿物质元素吸收具有促进作用%并保持体内钙+磷含量足

够&同时%在内分泌系统中%维生素
O

还参与机体调节和

无机盐交换)

&

*

&维生素
3

俗称生物酚%对生殖器官的正

常功能具有维持作用)

*

*

%可降低衰老速度%增强机体耐

力%保护细胞组织和预防疾病&而过量摄入维生素
)

+

O

和
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也会产生副作用%因此监测和控制维生素含量十分

重要&

测量不确定度是表征合理的赋予被测量之值的分散

性%是与测量结果相联系的参数)

2

*

%不确定度评估在实验

室数据比对+方法确认+标准设备校准和数值溯源等方面

具有很重要的意义%并且国际上与合格评定相关各方对

测量不确定度也十分重视)

#Y$

*

&在脂溶性维生素检测方

法中%最常用的为光谱法)

1

*

+色谱法)

%"Y%%

*

+化学法和微生

物法等%但其存在种种缺点%样品处理复杂+检测时间长+

效率低%且不能同时检测和分析多种维生素%随着检测方

法的不断发展%高效液相色谱法%提高了分析速度与灵敏

度%且可以同时进行多种维生素检测&参照
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食品中维生素
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0常用玻璃量器检定规程1标准%对高效液相色

谱法测定幼儿营养米粉中维生素
)

+

O

'

和
3

含量不确定

度进行分析和评定%旨在提高试验结果的准确性%并为婴

幼儿营养米粉的产品质量控制及检测提供依据&

%

!

材料与方法
%?%

!

材料

婴幼儿营养米粉"湖南英氏营养品股份有限公司检

验研发中心质控样品&

%?!

!

试剂

抗坏血酸+

(TB

+无水乙醇+石油醚+甲醇+正己烷+无

水硫酸钠+氢氧化钾"分析纯%广西西陇科学股份有限

公司$

维生素
)

+

O

'

和
3

标准品"浓度
#

1$P

%上海安普实

验科技有限公司&

%?'

!

仪器与设备

超高效液相色谱仪!含二极管阵列检测器和自动进

样器#"

-S/!")B

型%日本岛津公司$

避光恒温水域振荡器"

+T)/(

型%常州博纳瑞仪器制

造有限公司$

旋转蒸发器"

W3/*!))

型%巩义市予华仪器有限责

任公司&

%?&
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方法

%?&?%
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样品制备
!

称取
*?"""

8

样品于
%*"4-

锥形瓶%

加入
'" 4-

温水和
%

8

淀粉酶%

2" g

恒温水浴振荡

'"46<

后加
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8

抗坏血酸+

"?%

8
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+

'"4-

无水乙

醇+

%*4-

氢氧化钾溶液%

$"g

回流皂化
'"46<

后冷至

室温%皂化液转入
!*"4-

分液漏斗后加
*"4-

石油醚萃

取
*46<

%将水相转移至另一
!*"4-

分液漏斗%按上述步

骤萃取第
!

次后合并醚层%水洗至中性&醚层经无水硫

酸钠滤入
!*"4-

蒸发瓶%

%*4-

石油醚冲洗分液漏斗及

无水硫酸钠
!

次后一同并入%在旋转蒸发器水浴中减压

蒸馏至近干后再氮吹至干%用甲醇定容至
%"4-

容量瓶%
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有机系滤膜过滤检测维生素
)

+

3

&

取
*4-

上述溶液于
%"4-

容量瓶中水浴氮吹至干

后加
%4-

正己烷%

"?!!

#

4

有机系滤膜过滤后进行半制

备%净化待测液&将待测液注入液相色谱仪%根据维生素

O

'

标准溶液保留时间收集维生素
O

'

馏分于
!4-

容量

瓶%水浴氮气吹干后加
%?"4-

甲醇溶解%即维生素
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待

测液&
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维生素
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标准液配制
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标准储备液配制"准确称取
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生育酚#标准

品%无水乙醇溶解$维生素
)

和
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用
*"4-

级容量瓶定

容%质量浓度为
"?*""

%

"?"!& 4
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4-

$维生 素
O

'

用

%""4-

容量瓶定容%质量浓度为
%?'%$4
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(
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#维生素
)
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中间液"分别吸取维生素
)

和
O

'

标

准储备液
!4-

与
%4-

%分别在
%"4-

和
%""4-

容量

瓶中 用 水 定 容%中 间 液 质 量 浓 度 为
%""

#
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标准曲线工作液"吸取维生素
)

中间液和维生 素
3

标 准 储 备 液
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%
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%

&""

%

2""
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#

-

%取
%"4-

容量瓶加水定容%维生素
)

工作液质量

浓度
%
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质量浓度
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吸取维生素
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中间液
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%取

%"4-

容量瓶加水定容%得到质量浓度为
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%
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标准曲线工作液&
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色谱条件
!

高效液相色谱法测定婴幼儿营养米粉

中维生素
)

+

O

'

和
3

的色谱条件见表
%

&

!
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模型建立
!?%

!

数学模型

要计算不确定性%必须首先完善用于计算测量值的

数学模型%以便分析其可能的不确定性来源)

%!

*

&只有考

虑到影响测量值不确定度的主要因素时%整个计算过程

中才能接受所得到的各自的相对不确定度值)

%'

*

%因此此

次试验的维生素
)

+
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和
3

模型分别为"
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流动相
流速(
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进样量(

#
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进样体积(
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紫外检测

波长(
<4

维生素
)

维生素
3

双波长
S

'"

!

!*" 44`

&?244 '̀

#

4

#

'*i%

S

甲醇
jS

水
]%1j%

%?" !"

8
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维生素
O

半制备 单波长
硅胶!

!*"44`

&?244 *̀

#

4

#

'*i%

S

环己烷
jS

正己烷
]%j

%

%加
"?$P

异丙醇
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8

*"" !2&

维生素
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式中"
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'''维生素的含量%

#

8

(

%""

8

$

I

'''标准 工 作 曲 线 计 算 得 到 的 维 生 素 浓 度%

#

8

(

4-

$

>

'''维生素
O

'

浓缩液体积%

4-

$

S

'''试样定容体积%

4-

$

0

'''试样质量%

8

$

Q

'''回收率因子&

!?!

!

不确定度主要来源

参照试验方法并结合试验操作%不确定的来源主要

有"

'

样品制备过程引入的不确定度
-

F@7

X[

$

(

标准物质

引入的不确定度
-

F@7

(0

$

)

重复性试验的不确定度
-

F@7

S.

$

*

回收率引入的相对标准不确定度
-

F@7

T+

&

'

!

不确定度分量的评定
'?%

!

样品制备过程引入的不确定度
-

F@7

X[

'?%?%

!

样品取样引入的不确定度
-

F@7

4%

!

依据
Z(

(

B

*""1?%

'

!""'

0食品卫生检验方法
!

理化部分
!

总则1%样

品混匀后随机取样%均匀且具有代表性%忽略其不确

定度&

'?%?!

!

样品称量引入的不确定度
-

F@7

4!

!

根据电子天平

检定证书%最大允差为
i"?"""%

8

%矩形分布%

5 槡] '

%则

其标准不确定度为"

-

+

]

"?"""%

!

槡'
]*?##̀ %"

Y*

8

&

取样量为
*?"""

8

时引入的相对不确定度为"

-

F@7

4!

]

-

+

*?""""

]%?%*&̀ %"

Y*

&
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样品定容引入的不确定度
-

F@7

O

!

试样经过处理进

行定容%维生素
)

与
3

样品定容均采用
%"4-

容量瓶%

维生素
O

'

样品在
%"4-

容量瓶初步处理后进行半制备%

半制备过程中使用
%4-

和
*4-

移液管%并最终定容在

!4-

容量瓶中%结果见表
!

&

!!

根据表
!

%样品定容引入的不确定度为"

-

F@7

OY

维生素
)

]-

F@7

OY

维生素
3

]"?""%'%

&

-

F@7

OY

维生素
O

'

]

!

"?""&"$

!

_"?""%$'

!

_"?""&'#

!

_"?""%'%槡 !

]

"?""2'1

&

'?%?&
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样品制备引入的相对标准不确定度
!

样品制备引

入的相对标准不确定度公式为"

-

F@7

X[

]

!

-

!

F@7

4%

_-

!

F@7

4!

_-
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F@7槡 4'
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综上所述%由式!
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#求得"
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X[Y

维生素
)
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%

-

F@7

X[Y

维生素
O

'

]"?""2'$
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X[Y

维生素
3
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标准物质引入的不确定度
-

F@7

(0

'?!?%

!

标准储备溶液引入的相对不确定度
-

F@7

S

!

%

#标准品引入的相对不确定度
-

F@7

S%

"通过标准证

书可知%维生素
)

+

O

'

+

3

不确定度分别为
%P

%

%P

%

!P

%

均匀分布%

5]!

%则标准品引入的相对不确定度为"

-

F@7

S%Y

维生素
)

]-

F@7

S%Y

维生素
O

'

]"?""*""

$

-

F@7

S%Y

维生素
3

]"?"%"""

&

!

!

#标准品称量引入的相对标准不确定度
-

F@7

S!

"称

取维生素
)

+

O

'

和
3

标准品%分别为
!*?"

%

!?&

%

2*?14

8

%根

据
'?%?!

得知%电子天平
-

+

为
"?""""*##

8

%根据式!

*

#求

得其相对不确定度分别为"

-

F@7

S!Y

维生素
)

]"?""!'%

%

-

F@7

S!Y

维生素
O

'

]"?"!&%2

%

-

F@7

S!Y

维生素
3

]"?"""$$

&

-

F@7

S!

]

-

+

0

% !

*

#

式中"

-

+

'''电子天平标准不确定度%

8

$

0

'''称取的维生素
)

+

O

'

和
3

标准品质量%

4

8

&

!

'

#标准储备溶液定容引入的相对标准不确定度

-

F@7

S'

"维生素
)

与
3

标准品均采用
*"4-

容量瓶%维生

素
O

'

标准品需用
%""4-

容量瓶&样品制备引入的相对

标准不确定度公式为"

-

F@7

X[

]

!

-

!

F@7

4%

_-

!

F@7

4!

_-

!

F@7槡 O

& !

2

#

根据表
'

数据并结合式!

2

#%则标准储备溶液定容引

入的相对标准不确定度为"

!!

-

F@7

S'Y

维生素
)

]-

F@7

S'Y

维生素
3

]"?"""$'!

$

-

F@7

S'Y

维生素
O

'

]"?"""$''

&

!

&

#标准储备溶液的配制引入的相对标准不确定度"

样品制备引入的相对标准不确定度公式为"

-

F@7

S

]

!

-

!

F@7

S%

_-

!

F@7

S!

_-

F@7槡 S'

& !

#

#

由式!

#

#求得"

-

F@7

SY

维生素
)

]"?""*#"

$

-

F@7

SY

维生素
O

'

]"?"!&21

$

-

F@7

SY

维生素
3

]"?"%""#

&

'?!?!

!

标准储备溶液稀释引入的相对标准不确定度
-

F@7

M

标准储备液进行稀释时%维生素
)

+

O

'

分别用
!4-

和
%4-

移液管%且都需
%"4-

容量瓶进行定容&根据

表
&

%其稀释引入的不确定度为"

-

F@7

MY

维生素
)

]

!

"?""!1*

!

_"?""%'"槡 !

]"?""'!!

$

-

F@7

MY

维生素
O

'

]

!

"?""&"1

!

_"?""%'"槡 !

]"?""&!1

&

'?!?'

!

标准工作曲线引入的相对标准不确定度
-

F@7

Z

!

根

据表
*

数据%计算结果为"

!!

-

F@7

Z

]

!

"?""%%2

!

_"?""*$"

!

_"?""!1*

!

_"?""12&

!

_"?""#!&

!

_"?""%'"槡 !

]"?"%%#"

&

'(

"

\E7?'#

"

VE?!

张荣彬等!高效液相色谱法测定婴幼儿营养米粉中维生素
)

$

O

'

和
3

含量的不确定度评定



表
!

!

样品定容引入的不确定度h

B5C7@!

!

d<=@FD56<D

G

6<DFEA>=@AC

G

D;@I54

J

7@qIK6L@A=5

J

5=6D

G

器皿 分布 最大允差(
4-

体积误差不确定度 温度误差不确定度 标准不确定度 相对标准不确定度

%4-

移液管

*4-

移液管

!4-

容量瓶

%"4-

容量瓶

矩形分布

i"?""# "?""&"& "?"""2" "?""&"$ "?""&"$

i"?"%* "?""$22 "?""'"" "?""1%2 "?""%$'

i"?"%* "?""$22 "?""%!" "?""$#& "?""&'#

i"?"!" "?"%%** "?""2%! "?"%'"# "?""%'%

!!!

h

!

玻璃器具已在
!"g

校准%温度变化范围为!

!"i*

#

g

)

%&

*

%水的膨胀系数为
!?"$̀ %"

Y&

&

表
'

!

标准储备溶液定容引入的相对标准不确定度h

B5C7@'

!

W@75D6H@ID5<A5FA><=@FD56<D

G

6<DFEA>=@AC

G

=E<ID5<DHE7>4@EKID5<A5FAF@I@FH@IE7>D6E<

器皿 分布 最大允差(
4-

体积误差不确定度 温度误差不确定度 标准不确定度 相对标准不确定度

*"4-

容量瓶

%""4-

容量瓶
矩形分布

i"?"* "?"!$$2 "?"'"" "?""&%2 "?"""$'!

i"?%" "?"*##& "?"2"" "?"$'!# "?"""$''

!!!

h

!

玻璃器具已在
!"g

校准%温度变化范围为!

!"i*

#

g

)

%&

*

%水的膨胀系数为
!?"$̀ %"

Y&

&

表
&

!

稀释引入的不确定度h

B5C7@&

!

B;@><=@FD56<D

G

EKA67>D6E<6<DFEA>=D6E<

器皿 分布 最大允差(
4-

体积误差不确定度 温度误差不确定度 标准不确定度 相对标准不确定度

%4-

移液管

!4-

移液管

%"4-

容量瓶

矩形

分布

i"?""# "?""&"& "?"""2" "?""&"$ "?""&"$

i"?"%" "?""*## "?""%!" "?""*$1 "?""!1*

i"?"!" "?"%%*" "?""2"" "?"%'"" "?""%'"

!!!

h

!

玻璃器具已在
!"g

校准%温度变化范围为!

!"i*

#

g

)

%&

*

%水的膨胀系数为
!?"$̀ %"

Y&

&

表
*

!

标准曲线工作液制备引入的不确定度h

B5C7@*

!

d<=@FD56<D

G

6<

J

F@

J

5F5D6E<EKID5<A5FA=>FH@76

f

>6A

器皿 分布 吸取体积 最大允差 体积误差不确定度 温度误差不确定度 标准不确定度 相对标准不确定度

%""

#

-

移液枪

%"""

#

-

移液枪

%"4-

容量瓶

矩形

分布

%""

#

-

!""

#

-

&""

#

-

2""

#

-

$""

#

-

%"?"4-

i!

#

- %?%*&#

i%"

#

- *?##'*

i"?"!4- "?"%%*

"?"2""& %?%*2!* "?""%%2

"?%!""$ %?%2"1! "?""*$"

"?!&"%# %?%#1&% "?""!1*

"?'2"!2 *?#$&#' "?""12&

"?&$"'! *?#1'&* "?""#!&

"?""2"" "?"%'"" "?""%'"

!

h

!

玻璃器具已在
!"g

校准%温度变化范围为!

!"i*

#

g

)

%&

*

%水的膨胀系数为
!?"$̀ %"

Y&

&

'?!?&

!

标准曲线引入的相对标准不确定度
-

F@7

c

!

分别配

制
%

%

!

%

&

%

2

%

$

#

8

(

4-

的维生素
)

标准溶液%

"?"!&

%

"?"&$

%

"?"12

%

"?%&&

%

"?%1!

#

8

(

4-

的维生素
O

'

标准溶液%

%'?%$

%

!2?'2

%

*!?#!

%

#1?"$

%

%"*?&&

#

8

(

4-

的维生素
3

标

准溶液进行测定%每浓度测量两次%采用最小二乘法拟合

标准溶液的质量浓度与峰面积曲线%数据见表
2

&

!!

:

G

为回归方程的标准偏差公式"

:

G

U

!

3

'

7U

%

)

)

6

W

!

8

6

H

W

T

#*

!

'

W

!槡 % !

$

#

不确定度的计算公式"

-

c

U

:

G

8

6

!

%

K

_

%

'

_

!

H

"

W

9

H

#

!

3

'

&

U

%

!

H

6

W

9

H

#

!槡
% !

1

#

表
2

!

校准曲线拟合数据

B5C7@2

!

B;@=576CF5D6E<=>FH@K6DID;@A5D5

物质 最小二乘法回归曲线
试样平均浓度

H

"

(!

#

8

.

4-

Y%

#

维生素
) N]!"2#!2%Y%""$%?$ &?2&#

维生素
O

'

N]!#&1*2%Y%"*&?$2 "?%&'

维生素
3 N]$1!!?1!%Y2*2$?2" 1"?$!#

!!

标准工作液曲线引入的相对标准不确定度"

-

F@7

c

U

-

c

H

"

% !

%"

#

式中"

((

安全与检测
+).3BX RUV+[3SBUNV

总第
!'!

期
"

!"!%

年
!

月
"



8

6

'''标准工作曲线斜率$

T

'''标准工作曲线截距$

'

'''标准工作液的测试次数%

']%"

$

)6

'''不同浓度对应的峰的峰面积$

Y

'''测试次数%

Y]!

$

9

H

'''标准系列工作液的平均浓度$

根据表
2

%标准工作液曲线引入的相对标准不确定度

为"

-

F@7

cY

维生素
)

]"?"%"#2

%

-

F@7

cY

维生素
O

'

]"?"%&1'

%

-

F@7

cY

维生素
3

]"?""&!&

&

综上所述%则标准物质引入的不确定度为"

-

F@7

(0Y

维生素
)

]

-

!

F@7

SY

维生素
)

_-

!

F@7

MY

维生素
)

_-

!

F@7

ZY

维生素
)

_-

!

F@7

cY

维生素槡 )

]

"?"%#!%

$

-

F@7

(0Y

维生素
O

'

]

-

!

F@7

SY

维生素
O

'

_-

!

F@7

MY

维生素
O

'

_-

!

F@7

ZY

维生素
O

'

_-

!

F@7

cY

维生素
O槡 '

]"?"'%22

$

-

F@7

(0Y

维生素
3

]

-

!

F@7

SY

维生素
3

_-

!

F@7

MY

维生素
3

_-

!

F@7

ZY

维生素
3

_-

!

F@7

cY

维生素槡 3

]

"?"%2""

&

'?'

!

重复性试验的不确定度
-

F@7

S.

称取同一批次的婴幼儿米粉%进行
2

次平行试验%同

时进行前处理%在相同的高效液相色谱条件下平行测定

定容后试样液中维生素
)

+

O

'

和
3

的浓度%呈正态分布%

采用极差法%结果见表
#

&

单次试验测量的标准偏差公式为"

:

!

%

#

U

!

3

'

&

U

%

!

%

&

W

%

#

!

'

W

%槡 & !

%%

#

两次测定婴幼儿营养米中维生素
)

+

O

'

+

3

含量的平

均值的相对标准不确定度公式为"

-

F@7

S.

]

:

!

%

#

%

!

槡!
& !

%!

#

! !

根 据 表
#

计 算 重 复 性 试 验 的 不 确 定 度 为"

-

F@7

S.Y

维生素
)

] "?""' $&

%

-

F@7

S.Y

维生素
O

'

] "?"!% #"

%

-

F@7

S.Y

维生素
3

]"?""*%*

&

'?&

!

回收率引入的相对标准不确定度
-

F@7

T+

准确称取约
*?"""

8

婴幼儿营养米粉固体%加入维生

素
)

+

O

'

和
3

各
'

个浓度梯度进行回收率的测定&但由

于试样酶解不完全+皂化不完全%石油醚萃取和蒸馏浓缩

操作不当+基质的干扰等%导致维生素
)

+

O

'

和
3

的损失%

则婴幼儿米粉中维生素
)

+

O

'

和
3

不能
%""P

的进入测定

中&本底样品
2

次数据见表
$

&

!!

根据表
1

"

%%

回收率数据%维生素
)

+

O

'

和
3

平均回

收率
Q

分别为
1'?%##P

%

$#?$%*P

%

1*?*'1P

%回收率的标

准偏差9

:

分别为
'?1&P

%

&?#*P

%

'?"'P

&根据相对标准

表
#

!

试验数据及分析结果

B5C7@#

!

3L

J

@F64@<D57A5D55<A5<57

G

I6IF@I>7DI

样品 编号 质量(
8

试样质量浓度
I

(

!

#

8

.

4-

Y%

#

试样平均质量浓度

9

I

(!

#

8

.

4-

Y%

#

试样含量
%

(

!

#

8

.

8

Y%

#

试样含量平均值

:

%

(!

#

8

.

8

Y%

#

:

!

:

%

#

-

F@7

S.

维生素
)

% *?""%$ &?22'"

! *?""2! &?2$""

' *?""1' &?2%1"

& *?"""% &?2&""

* *?""2& &?2&$"

2 *?""%% &?2'%"

&?2&#"

!

1?'!""

1?'*""

1?!!""

1?!$""

1?'&""

1?!2""

1?!1*" "?"*"*" "?""'$&

维生素
O

'

% *?""*" "?%&!"

! *?""$% "?%'2"

' *?""%! "?%&$"

& *?""&$ "?%&""

* *?"""% "?%&*"

2 *?""%* "?%&*"

"?%&'"

!

"?%%'*

"?%"$2

"?%%$&

"?%%%1

"?%%2"

"?%22"

"?%%&" "?""'*" "?"!%#"

维生素
3

% *?""%$ 1"?2$""

! *?""2! 1%?*#""

' *?""1' 1"?%#""

& *?"""% 1"?!&""

* *?""2& 1%?#1""

2 *?""%% 1"?*%""

1"?$'""

%$%?'"""

%$!?1"""

%$"?""""

%$"?*"""

%$'?'"""

%$%?""""

"?%$%* "?""%'! "?""*%*

)(

"

\E7?'#

"

VE?!

张荣彬等!高效液相色谱法测定婴幼儿营养米粉中维生素
)

$

O

'

和
3

含量的不确定度评定



表
$

!

本底样品
2

次数据

B5C7@$

!

O5D5E<D;@I54

J

7@I6LD64@I5DD;6IC5=a

8

FE><A

物质
含量(!

#

8

.

4-

Y%

#

% ! ' & * 2

平均值(

!

#

8

.

4-

Y%

#

W+O

(

P

维生素
) "?%%# "?%%1 "?%%1 "?%%* "?%%2 "?%%# "?%%# %?'#

维生素
O

'

"?"&! "?"&* "?"&" "?"&& "?"&" "?"&% "?"&! &?11

维生素
3 &!?2$" &!?*$% &!?22" &!?2&% &!?2'1 &!?2%% &!?2'* "?"$

表
1

!

维生素
)

加标回收率数据

B5C7@1

!

\

)J

7>IF@=EH@F

G

F5D@A5D5

序号 质量(
8

加标量(
#

8

定容体积(
4-

测得含量(!

#

8

.

8

Y%

#

回收率(
P

平均回收率
Q

(

P

回收率标准偏差9

:

(

P

% *?""%' %" %" !?"* 1"?1"

! *?""%1 %" %" !?"2 1%?!"

' *?""$' %" %" !?%2 12?2"

& *?""!* %" %" !?"$ 1!?*"

* *?""!2 %" %" !?!2 %"%?&

2 *?""%# %" %" !?'' %"*?"

# *?""*" !" %" &?!# %"%?%

$ *?""$% !" %" &?!" 11?!"

1 *?""%! !" %" '?$1 1%?&*

%" *?""&$ !" %" '?$$ 1%?%*

1'?%## '?1&

%% *?"""% !" %" '?1% 1!?%"

%! *?""%* !" %" '?1* 1'?"*

%' *?""%$ *" %" 1?'! 1"?1!

%& *?""2! *" %" 1?'* 1%?!2

%* *?""1' *" %" 1?!! 1"?"&

%2 *?"""% *" %" 1?!$ 1"?&2

%# *?""2& *" %" 1?'& 1"?2!

%$ *?""%% *" %" 1?!2 1"?!$

表
%"

!

维生素
O

'

加标回收率数据

B5C7@%"

!

\

O

'

J

7>I/75C@7@AF@=EH@F

G

F5D@A5D5

序号 质量(
8

加标量(
#

8

定容体积(
4-

测得含量(!

#

8

.

8

Y%

#

回收率(
P

平均回收率
Q

(

P

回收率标准偏差9

:

(

P

% *?""%' "?!'! * "?"#2$ 1'?%"

! *?""%1 "?!'! * "?"#2" 1%?'$

' *?""$' "?!'! * "?"#%1 $!?#2

& *?""!* "?!'! * "?"#&& $#?1'

* *?""!2 "?!'! * "?"$"" %""?"

2 *?""%# "?!'! * "?"#*! $1?22

# *?""*" "?&2& * "?%%'* $2?!"
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设备+改善试验方法和规范试验操作对提高试验结果的

准确性至关重要&
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