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石墨炉原子吸收光谱法测定海带中镉

含量的不确定度评定
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摘要!目的!为提高实验室石墨炉原子吸收光谱法测定海

带中镉元素含量的准确性!方法!参照
N!,$$+5),

)

#$)*

*食品安全国家标准
!

食品中镉的测定+#对海带样

品进行微波消解后稀释定容#采用
NR-MM(

法测定海带

中的镉含量'同时结合试验过程和数学模型#识别该测量

不确定度的可能来源#计算各影响因素相关的不确定度

分量#并将各分量进行合成#评定整个测量过程的不确定

度!结果!当海带样品中镉含量为
$5#$#.

H

$

I

H

时#其扩

展不确定度为
$5$$&.

H

$

I

H

%

Se#

&!结论!影响海带中

镉测量不确定度的主要因素为样品溶液中质量浓度的测

定#且基本由标准工作溶液配制过程引入#其次加标回收

率测定带来的不确定度也较大#今后应加强这两方面的

质量控制!

关键词!不确定度'镉'海带'石墨炉原子吸收光谱法

23,45674

(

"3

+

8749:8

(

>70.

E

F7GD@:D/66AF/6

B

7C@:DFD?A1@?7C

6/9.0A.

%

O9

&

674@D4@04ID1

E

%

!6+$%67$6

W

6

G

0%$86

&

3

BH

F/

E

:0@D

CAF4/6D/@7.06/3?7F

E

@074?

E

D6@F7.D@F

B

%

NR-MM(

&

5;84<=>,

(

>:D6746D4@F/@0747CO9D1D.D4@04ID1

E

?/.

E

1DL/?.D/?AFD93

B

A?04

H

NR-MM( /C@DF .06F7L/GD 90

H

D?@074 /667F904

H

@7 @:D

?@/49/F97CN!,$$+5),

)

#$)*5O7.30404

H

L0@:@:DDJ

E

DF0.D4@/1

E

F76D??/49./@:D./@06/1.79D1

#

@:D

E

7??031D?7AF6D?7C.D/?-

AFD.D4@A46DF@/04@

B

LDFDC0F?@1

B

09D4@0C0D9

#

@:D4@:D67.

E

74D4@?

7CD/6:?@/49/F9A46DF@/04@0D?LDFD6/16A1/@D9

#

/49C04/11

B

D/6:

E

/F/.D@DF7CA46DF@/04@0D?L/??

B

4@:D?0KD9

#

/49@:DL:71DA46DF-

@/04@

B

L/?DG/1A/@D95?8,@A4,

(

L:D4@:DG/1AD7CO96746D4@F/@074

04 ID1

E

L/? $5#$# .

H

$

I

H

#

@:D DJ

E

/49D9 A46DF@/04@

B

L/?

$5$$&.

H

$

I

H

%

Se#

&

5B=C7A@,9=C

(

>:DA46DF@/04@

B

7C@:D.D@:79

0?./041

B

9DF0GD9CF7.@:D9D@DF.04/@0747CO96746D4@F/@07404

@:D?/.

E

1D?71A@074

#

L:06:0?3/?06/11

B

04@F79A6D93

B

?@/49/F9L7FI04

H

?71A@074

E

FD

E

/F/@0745V7FD7GDF

#

@:DA46DF@/04@

B

6/A?D93

B

@:D?/.

E

1D

FD67GDF

B

F/@D0?/1?71/F

H

D5(7@:D

2

A/10@

B

674@F717C@:D

E

/F/.D@DF7C

A46DF@/04@0D??:7A193D?@FD4

H

@:D4D904@:DCA@AFD5

E8

F

G=5>,

(

A46DF@/04@

B

'

6/9.0A.

'

ID1

E

'

H

F/

E

:0@DCAF4/6D/@7.06

/3?7F

E

@074?

E

D6@F7.D@F

B

镉是一种剧毒物质%也是水产品中主要的重金属污

染物%长期摄入含镉食品会导致镉中毒%对人体的骨骼+

肾脏+肝脏等组织器官产生不良影响)

)P#

*

&海带是中国

养殖规模和产量最大的经济藻类)

%

*

%具有丰富的营养价

值和多种微量元素)

*

*

&

#$#$

年中国海带产量约占海藻类

养殖产量的
'%5)'=

%其中福建省海带养殖面积约为

#5)$

万
:.

#

%产量为
&#58+

万
@

%约占全国海带总产量的

,$5)%=

)

,

*

%在水产养殖业中具有极其重要的地位&由于

海带能够从周围海水中吸收富集镉%其体内镉含量直接

关系到海带的质量安全%因此对海带中镉含量的检测非

常重要&

目前国内外测定食品中镉含量的常见方法有石墨炉

原子 吸 收 光 谱 法 !
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NR-MM(

"和电感耦合等离子体质谱法!
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种方法具有灵敏度高+检出限低+受干扰程度小等优

点%能够满足食品中痕量镉元素的分析要求&其中%关于
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NR-MM(

法测定食品中镉含量的不确定度评定主要集中

在粮谷)

'P8

*

+水产)

&P+

*

+蔬菜)

)$P))

*等方面&如谭秀慧等)

+

*

对不同测定方法的水产品中镉含量进行了不确定度评定

比较%发现
NR-MM(

法测定镉含量的测量不确定度要稍

高于
WO[-V(

法&影响镉测量不确定度的主要来源并不

都是一致的%拟合标准工作曲线+方法回收率试验+测量

重复性等过程都有可能是关键因素&目前在海藻养殖品

种中%仅见于螺旋藻中镉含量的不确定度分析)

)#

*

%尚未见

关于海带中镉含量测定不确定度的研究报道&

研究拟以
N!,$$+5),

'

#$)*

1食品安全国家标准

!

食品中镉的测定2为检测依据%采用
NR-MM(

法对海带中

镉含量进行测定%参照
^̂R)$,+5)

'

#$)#

1测量不确定度

评定与表示2和
OXM(N<$$'

#

#$)+

1化学分析中不确定

度的评估指南2的要求和规定%综合考虑各个因素%对其

不确定度进行相应评定%同时分析影响测量结果准确性

的关键因素%为实验室质量控制和提高海带中镉含量检

测结果的可靠性提供理论依据&

)

!

材料与方法
)5)

!

试剂与仪器

海带#取自福州市连江县奇达村某海带养殖区$

镉标准储备液#

)$$$

%

H

(

.<

%相对扩展不确定度为

$58=

!

Se#

"%国家有色金属及电子材料分析测试中心$

硝酸#优级纯%上海阿拉丁生化科技股份有限公司$

石墨炉原子吸收光谱仪#

[04MM61D+$$a

型%美国

[DFI04"1.DF

公司$

微波消解仪#

>S["_

型%上海屹尧仪器科技发展有

限公司$

智能控温电加热器#

N-*$$

型%上海屹尧仪器科技发

展有限公司$

电子天平#

M<#$*

型%梅特勒'托利多仪器!上海"有

限公司&

)5#

!

样品前处理

参照
N!,$$+5),

'

#$)*

中的微波消解进行&

)5%

!

标准工作溶液配制

吸取适量镉标准储备液!

)$$$

%
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"%用
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硝酸

溶液逐级稀释为
*

%
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(

<

的镉标准使用液%由仪器自动进

样装置稀释为
$5$

%

)5$

%

#5$

%

%5$

%

*5$

%

H

(
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的标准系列工

作液&

)5*

!

样品测定

仪器预热
%$.04

至稳定后%将标准工作液+空白样液

和样品溶液分别注入石墨炉原子化器中%测其吸光度值%

根据校准曲线得到消解液中镉的浓度&

)5,

!

数学模型

海带样品中镉含量的数学模型为#
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式中#

P

'''试样中镉的含量%

.

H

(

I

H

$

#

'''试样消化液中镉的质量浓度减去试样空白液

中镉的质量浓度%

%

H

(

<

$

R

'''试样消化液定容体积%

.<

$

+

'''试样质量%

H

$

)$$$

'''单位换算系数&

#
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结果与分析
#5)

!

测量结果

对海带样品进行
)#

次测定%测定结果如表
)

所示&

表
)

!

海带样品中镉的测定结果

>/31D)
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样品编号 样品质量(
H

测定

吸光度

镉浓度(

!

%

H

-

<

P)

"

镉含量(

!

.

H

-

I

H

P)

"

QT) $5%$*$ $5)#+, #5*&8 $5#$,

QT# $5%$*, $5)#88 #5*,% $5#$)

QT% $5%$,& $5)%)8 #5,%) $5#$8

QT* $5%$8% $5)%#8 #5,,$ $5#$8

QT, $5%$*# $5)#,' #5*)% $5)+&

QT' $5%$%$ $5)#&) #5*') $5#$%

QT8 $5%$%+ $5)#&# #5*'% $5#$%

QT& $5%$*% $5)#+* #5*&' $5#$*

QT+ $5%$*) $5)#%8 #5%88 $5)+,

QT)$ $5%$,& $5)#') #5*#* $5)+&

QT)) $5%$%) $5)#&) #5*') $5#$%

QT)# $5%$%' $5)#*$ #5%&* $5)+'

平均值
$5%$*, $5)#8+ #5*,& $5#$#

......................

#5#

!

测量不确定度来源识别

根据海带中镉含量的测定过程和数学计算模型%考

虑各主要影响因素%绘制测量不确定度的基本因果图%如

图
)

所示&从图
)

可以看出%海带中镉的测量不确定度

可能来源包括#样品称量过程引入的不确定度+样品消解

液定容过程引入的不确定度+样品溶液质量浓度测定过

程引入的不确定度$另外%还有样品前处理过程和样品重

复测定过程引入的不确定度&其中样品称量引入的不确

定度主要来自天平校准和重复性
#

个方面$样品消解液

定容的不确定度主要由容量瓶校准+温度效应和体积重

复性引入$样品溶液质量浓度测定所产生的不确定度主

要由标准工作溶液配制+校准工作曲线拟合+仪器校准等

步骤引入$样品前处理过程中可能存在消解不完全或元

素损失或样品污染等问题%也会引入一定的不确定度%此

不确定度主要通过加标回收率!

C

D6

"来评估&由于样品

测定过程都至少包含了称量+定容等操作的重复性%因此

将各重复性引入的不确定度分量合并为总试验的一个分

量%即测量重复性!
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图
)

!

海带中镉测量不确定评定因果关系图
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测量不确定度分量的量化

#5%5)

!

样品称量过程中引入的不确定度分量
9

F

!

+

"

!

试

验使用的电子天平为特种准确度等级%万分之一精度级

别&从天平校准证书上获得%当测量范围在
$

"

,$

H

时的

最大允许误差为
g$5,.

H

%该不确定度分量需要计算
#

次

!

)

次为皮重%

)

次为毛重"&假设服从均匀分布%包含因

子取槡%%则由此所产生的标准不确定度为#

9

!

+

"

e

#k

$.,

槡%! "槡
#

e$5*$&#.

H

&试验海带称样的平均质量

为
$5%$*,

H

%即
%$*5,.

H

%则样品称量过程引入的相对标

准不确定度为#

9

F

!

+

"

e

9

!

+

"

+

e

$.*$&#

%$*.,

e$5$$)%*

&

#5%5#
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样品消解液定容过程引入的不确定度分量
9

F

!

R

"

!

)

"容量瓶校准所产生的不确定度#海带样品消解后

用
#,.<

容量瓶定容%所用容量瓶经计量校准均为合格%

按照
^̂N)+'

'

#$$'

1常用玻璃量器2标准规定%

#,.<

单

标线容量瓶!

M

类"的容量允差为
g$5$% .<

&根据

OXM(N<$$'

#

#$)+

1化学分析中不确定度的评估指南2推

荐%玻璃器皿假定为三角形分布%包含因子取槡'%则由容

量瓶校准所产生的标准不确定度为#

9

)

!

R

#,

"

e

$.$%

槡'
e

$5$)##,.<

&

!

#

"温度效应所产生的不确定度#试验使用的容量瓶

是在
##58c

环境条件下校准合格的%实际定容时的室温

为
#,c

%液体的体积膨胀系数为
#5)k)$

P*

c

P)

%温度波

动!

#5%c

"产生的体积变化区间为#

g

!

#,.<k#5%ck

#5)k)$

P*

c

P)

"

eg$5$)#$&.<

%假设服从均匀分布%包

含因子取槡%%则由温度效应所产生的标准不确定度为#

9

#

!

R

#,

"

^

$.$)#$&

槡%
e$5$$'+8.<

&

分析考察上述
#

个不确定度分量可知%二者相互独

立%互不相关%因此将上述
#

个分量合成%得到样品消解

液定 容 过 程 引 入 的 标 准 不 确 定 度 为#

9

!

R

#,

"

^

9

#

)

!

R

#,

"

a

9

#

#

!

R

#,槡 "

^

$.$)##,

#

a

$.$$'+8槡 #

e

$5$)*$+.<

&其 相 对 标 准 不 确 定 度 为#
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F
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R
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9
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R
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R
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^
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#5%5%
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样品溶液质量浓度测定过程引入的不确定度分量

9

F

!

#

"

!

)

"标准工作溶液配制引入的不确定度
9

F

!

#

)

"#标准

工作溶液配制所产生的不确定度主要包括两部分%其一

是镉单元素标准贮备液引起的不确定度$其二是由标准

贮备液配制成标准系列工作溶液过程中容量瓶定容和使

用移液器引起的不确定度&镉单元素标准贮备液证书浓

度值为
)$$$

%

H

(

.<

%依据证书其相对扩展不确定度为

$58=

!包含因子
Se#

"%则其相对标准不确定度为#

9

F

!标
)

"

e

$58=

#

e$5$$%,

&镉标准系列工作溶液配制过

程中使用了容量瓶!

#,

%

,$.<

"和移液器!

).<

"%分别对

其进行不确定度分析如下#

依据
^̂N)+'

'

#$$'

1常 用 玻 璃 量 器2标 准 规 定%

,$.<

单标线容量瓶!

M

类"的容量允差为
g$5$,.<

&

同
#5%5#

计算%得出由
,$.<

容量瓶定容所产生的相对标

准不确定度
9

F

!

R

,$

"

e$5$$$*+*

%由
#,.<

容量瓶定容所

产生的相对标准不确定度
9

F

!

R

#,

"

e$5$$$,'*

&从校准

证书上获得%标称容量为
).<

的移液器%在移取
$5,.<

和
)5$.<

体积时的容量允许误差均为
g)5$=

%假设服从

均匀分布%包含因子取槡%%则其相对标准不确定度为#

9

F

!

$5,

"

e9

F

!

)5$

"

e

)5$=

槡%
e$5$$,88

&

由镉标准贮备液配制
)$

%

H

(

.<

一级标准中间液是

按
)j)$$

稀释得到的%这里
)j)$$

稀释是采用
).<

移

液器和
,$.<

容量瓶来完成的%故其所产生的相对标准

不确定度为#

9

F

!

8

)

中"
^

$.$$,88

#

a

$.$$$*+*槡 #

e

$5$$,8+

&由一级标准中间液配制
)$$

%

H

(

<

二级标准中

间液也是采用
).<

移液器和
,$.<

容量瓶来完成的%故

其所产生的相对标准不确定度同
9

F

!

8

)

中"的计算%可知

9

F

!

8

#

中"
e9

F

!

8

)

中"
e$5$$,8+

&由
)$$

%

H

(

<

标准中间液

配制
*

%

H

(

<

标准使用液是采用
).<

移液器和
#,.<

容

量瓶来完成的%故其所产生的相对标准不确定度为#

9

F

!

8

工"
^

$.$$,88

#

a

$.$$$,'*槡 #

e$5$$,&$

&

得出由标准贮备液配制成标准工作溶液所产生的相

对标准不确定度为#

9

F

!标
#

"

e

9

#

F

!

8

)

中"
`

9

#

F

!

8

#

中"
`

9

#

F

!

8

工槡 "

e

#

`

$.$$,8+

#

a

$.$$,&$槡 #

e$5$)$$%

&

综上%由标准工作溶液配制引入的相对合成标准不

确定度为#

9

F

!

#

)

"

^

9

#

F

!标
)

"

`

9

#

F

!标
#槡 "

e

$.$$%,

#

a

$.$)$$%槡 #

e$5$)$'#

&

)$

"

f715%&

"
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!

#

"校准工作曲线拟合引入的不确定度
9

F

!

#

#

"#采用

NR-MM(

法测定海带中的镉%分别对仪器自动稀释配制

的标准系列工作溶液进行
%

次测定%得到相应的吸光度%

结果如表
#

所示&

对样品溶液进行
)#

次测量后%由吸光度求得样品中

镉的平均质量浓度为
#

e#5*,&

%

H

(

<

!表
)

"%则此过程引

入的标准不确定度为#

9

!

#

#

"

^

;

Y

-

)

)

4

a

)

%

a

!

#

_

P

_

"

#

(

%

$

e

)

!

P

$

_

P

_

"

#槡
% !

#

"

;

Y

^

(

%

W^

)

V

W

_

!

-

$

a

-

)

P

$

"

) *

#

%

_

#槡 % !

%

"

式中#

;

Y

'''曲线的标准偏差$

V

W

'''第
$

个校准溶液的第
W

次吸光度$

P

$

'''工作曲线第
$

个校准溶液的浓度%

%

H

(

<

$

-

)

'''曲线斜率$

-

$

'''曲线截距$

%

'''测量校准溶液的次数%

%e),

$

4

'''测量样品溶液的次数%

4e)#

$

P

_

'''工作曲线各校准点浓度的平均值!

%

次"%

P

P

e

#

%

H

(

<

&

将上述各值代入
9

!

#

#

"的计算中%得出由校准工作曲

线拟合所产生的标准不确定度
9

!

#

#

"

e$5$)*&#

%

H

(

<

%其

相对标准不确定度为#

9

F

!

#

#

"

^

9

!

#

#

"

#

^

$.$)*&#

#.*,&

e

$5$$'$%

&

!!

!

%

"仪器校准引入的不确定度
9

F

!

#

%

"#根据石墨炉原

子吸收光谱仪检定证书%其扩展不确定度为
$5'

EH

!包含

因子
Se#

"%进样量为
#$

%

<

%换算成标准不确定度为

9

!

#

%

"

^

$.'

#$

`

#

e$5$),

%

H

(

<

%则其相对标准不确定度

9

F

!

#

%

"

^

$.$),

#.*,&

e$5$$')$

&

合并以上
%

个分量%则样品溶液质量浓度测定过程

引入的相对标准不确定度为#

9

F

!

#

"

^

9

#

F

!

#

)

"

a

9

#

F

!

#

#

"

a

9

#

F

!

#

%槡 "

^

$.$)$'#

#

a

$.$$'$%

#

a

$.$$')$槡 #

e$5$)%',

&

#5%5*

!

回收率引入的不确定度
9

F

!

C

D6

"

!

对海带中镉进

行
'

次加标回收试验%加标量为
$5#

%

H

%

'

次回收试验的

加标 回 收 率 为
&85&&=

%

&85&#=

%

+$5&+=

%

+#5#)=

%

+$588=

%

+,5$+=

%最佳估计值
P

_

YD6

e+$58&=

&

根据贝塞尔公式计算回收率试验的标准偏差
?

!

C

D6

"

^

)

%

_

)

(

%

$

^

)

!

P

$

_

P

_

Y

D6

"槡
#

e#58'=

%则回收率所产生

的标准不确定度
9

!

C

D6

"

^

?

!

C

D6

"

槡%
^

#.8'=

槡'
e)5)%=

%其

相对标准不确定度
9

F

!

C

D6

"

^

).)%

+$.8&

e$5$)#*,

&

#5%5,

!

测量重复性引入的不确定度
9

F

!

C

D

E

"

!

测量重复

性所产生的不确定度按
M

类评定方法进行%用估计的标

准偏差定量表征&试验过程中%在相同条件下%对同一海

带样品进行了
)#

次独立的重复测定!表
)

"%测定结果的

最佳估计值
P

_

Y

D

E

e$5#$#.

H

(

I

H

&

根据贝塞尔公式同
#5%5*

节计算%得出重复性试验的

标准偏差
?

!

C

D

E

"

e$5$$*$+.

H

(

I

H

%则测量重复性所产生

的标准不确定度
9

!

C

D

E

"

^

$.$$*$+

槡)#
e$5$$))&.

H

(

I

H

%

其相对标准不确定度
9

F

!

C

D

E

"

^

$.$$))&

$.#$#

e$5$$,&*

&

#5*

!

合成标准不确定度

海带样品中镉含量测定的相对合成标准不确定

度为#

9

6F

!

P

"

e

9

#

F

!

+

"

9̀

#

F

!

R

"

9̀

#

F

!

#

"

9̀

#

F

!

C

D6

"

9̀

#

F

!

C

D

E槡 "

e

$.$$)%*

#

$̀.$$$,'*

#

$̀.$)%',

#

$̀.$)#*,

#

$̀.$$,&*槡 #

e

$.$)+*%

&

!!

海带样品经重复测定
)#

次后%样品中镉的平均含量

Pe$5#$#.

H

(

I

H

!表
)

"%得出合成标准不确定度
9

6

!

P

"

e

9

6F

!

P

"-

Pe$5$)+*%k$5#$#e$5$$%+#.

H

(

I

H

&

#5,

!

扩展不确定度

依据
OXM(N<$$'

#

#$)+

1化学分析中不确定度的评

估 指南2推荐%取
+,=

的置信水平%包含因子
Se#

%则试

表
#

!

镉标准系列工作溶液测定结果

>/31D#

!

YD?A1@?7CO9?DF0D??@/49/F9L7FI04

H

?71A@074?

标准溶液浓度(

!

%

H

-

<

P)

"

测定吸光度

) # %

校准曲线 相关系数

$ $5$$#$ $5$$)$ $5$$$&

) $5$,'# $5$,*& $5$,&8

# $5)$'& $5)$,+ $5)$8,

@

e$5$,#)+Q $̀5$$#$8 C

#

e$5+++'

% $5),88 $5),&8 $5)')+

* $5#$+) $5#)$# $5#$+%

*%

安全与检测
(MR">Z UWX(["O>WSX

总第
#*8

期
"

#$##

年
,

月
"



验中镉元素含量测定的扩展不确定度
=eS9

6

!

P

"

e#k

$5$$%+#e$5$$8&*.

H

(

I

H

&

#5'

!

各不确定度分量的相对贡献

将各不确定度分量的量值和不确定度进行汇总%如

表
%

所示&由表
%

可知%海带镉测量过程中不确定度的

主要来源是样品溶液质量浓度%其次是加标回收率&李

强等)

&

*对鲜虾中镉的不确定度评定结果也表明%影响镉

测量不确定度的主要因素是样品消解液中镉的质量浓

度&龚爱军等)

'

*对稻谷中镉的不确定度评定结果表明%

测量不确定度主要来源于方法的回收率&与张小红)

)%

*的

研究结果相似%试验评估样品溶液质量浓度测定过程中

又以标准工作溶液配制带来的不确定度最大&因此%在

NR-MM(

法测定海带样品中镉含量时%应重点关注标准

工作溶液配制和加标回收率引入的不确定度&

在标准工作溶液配制过程中%使用移液器引入的不

确定度最大%由于单标或分度吸量管在移取相同体积液

体时的容量允差低于移液器%在此过程中为降低引入的

不确定度%尽量改用吸量管进行标准中间液+标准工作液

的配制$同时标准溶液配制的整个过程尽可能由同一操

作人员完成%以减少人员读数引入的误差$此外%相较于

体积法%采用重量法配制标准溶液可在一定程度上降低

不确定度的引入)

)*

*

&加标回收率是衡量样品前处理效果

的重要指标%为降低回收率引入的不确定度%首先要根据

样品基体组成和性质选择合适的前处理方法%尽可能使

样品完全消解$其次要控制好消解温度%以减少前处理过

程中待测元素的损失&

也有研究)

8

%

),

*指出%在镉浓度的测定过程中以校准

工作曲线拟合引入的不确定度对结果的影响最大%与试

验结果不同&分析认为%试验评估待测元素的质量浓度

靠近曲线的中间位置%有效降低了测量结果的不确定度&

因此%加强校准工作曲线的质量控制%通过建立合理的校

准曲线浓度范围能使测量结果更加准确&

表
%

!

分量及其不确定度

>/31D%

!

O7.

E

74D4@?/49@:D0FA46DF@/04@

B

不确定度来源 量值 标准不确定度 相对标准不确定度

样品质量
!!!!!

$5%$*,

H

$5*$&#

H

$5$$)%*

样品消解液定容体积
#,.< $5$)*$+.< $5$$$,'*

样品溶液质量浓度
!

#5*,&

%

H

(

< $5$%%,,

%

H

(

< $5$)%',

回收率
!!!!!!

+$58&= )5)%= $5$)#*,

测量重复性
!!!!

$5#$#.

H

(

I

H

$5$$))&.

H

(

I

H

$5$$,&*

#58

!

不确定度报告

采用
NR-MM(

法对海带样品中的镉元素进行测定%

其测量结果表示为
Pe

!

$5#$#g$5$$&

"

.

H

(

I

H

%

Se#

&

%

!

结论
采用

NR-MM(

法测定了海带中镉元素的含量%对样

品称量+样品消解液定容+样品溶液质量浓度测定+加标

回收率测定+样品重复性测定等潜在来源进行综合评定%

量化每个潜在来源所产生的不确定度%然后将所有不确

定度分量进行合成&结果表明%当取样量为
$5%$*,

H

%海

带样品镉含量为
$5#$# .

H

(

I

H

时%其扩展不确定度为

$5$$&.

H

(

I

H

%

Se#

&在各不确定度分量中%由样品称量+

样品消解液定容和样品重复性测定过程引入的不确定度

都较小%而样品溶液质量浓度和加标回收率测定过程引

入的不确定度对测量结果的影响较大$其中样品溶液质

量浓度的不确定度又主要是由标准溶液配制引入&因此

在海带镉含量检测过程中%应当注意标准溶液的配制和

样品前处理过程的质量控制&
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