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高效液相色谱法测定牛奶中甲砜霉素 

残留量的不确定度评定 

孙  婧, 刘晓海*
 

(蒙牛乳制品武汉有限责任公司, 武汉  430040) 

摘  要: 目的  评定高效液相色谱法(high performance liquid chromatography, HPLC)测定牛奶中甲砜霉素残

留量的不确定度。方法  根据 GB29689-2013《食品安全国家标准牛奶中甲砜霉素残留量的测定高效液相色谱

法》和 JJF 1059.1-2012《测量不确定度评定与表示》, 建立分析 HPLC 测定牛奶中甲砜霉素残留量不确定度

的数学模型, 通过对整个测定过程中的不确定度来源进行分析和合成, 运用最小二乘法对甲砜霉素标准曲线

拟合的不确定度进行评定。结果  当取样量为 5.00 g, k=2(95%置信度)时, 测得甲砜霉素理论含量为 100 µg/kg

的牛奶中甲砜霉素的残留量为(91.4±2.2) µg/kg。结论  本方法的主要不确定来源为标准溶液浓度、标准曲线

拟合以及试样测量重复性。 
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Uncertainty evaluation of the determination of thiamphenicol residues 
in milk by high performance liquid chromatography 

SUN Jing, LIU Xiao-Hai*
 

(Mengniu Dairy products Wuhan Co., Ltd., Wuhan 430040, China) 

ABSTRACT: Objective  To evaluate the uncertainty of thiamphenicol residues in milk by high performance liquid 

chromatography (HPLC). Methods  According to GB29689-2013 National standard for food safety-Determination 

of thiamphenicol residues in milk-High performance liquid chromatography and JJF 1059.1-2012 Measurement and 

expression of measurement uncertainty, the mathematical model for the determination of the uncertainty of 

thiamphenicol residues in milk by HPLC was established. The uncertainty of the fitting of the standard curve of 

thiamphenicol was assessed by least squares method by analyzing and synthesizing the sources of uncertainty 

throughout the assay. Results  When the sample was 5.00 g, k=2 (95% confidence), the result of determination of 

the residual amount of thiamphenicol in milk with a theoretical content of thiamphenicol of 100 μg/kg was (91.4± 

2.2) μg/kg. Conclusion  The main sources of uncertainty for this method include standard solution concentration, 

standard curve fit, and sample measurement repeatability. 
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1  引  言 

随着人们生活水平的日益提高, 对饮食营养与身体

健康也越加关注, 牛奶成为了人们日常饮食中不可或缺的

饮品, 随之而来的, 就是奶牛养殖与牛奶加工产业的迅猛

发展。作为这些产业链的源头, 奶牛本身的健康则是重中

之重。在奶牛养殖中, 抗生素的合理使用, 对奶牛疾病治

疗和机体恢复起到了至关重要的作用, 与此同时, 抗生素

在牛体内的蓄积以及药物残留产生的有抗奶, 影响食用者

的身体健康[1-3]。 

甲砜霉素(thiamphenicol), 又称硫霉素、甲砜氯霉素, 

是氯霉素的甲砜衍生物, 为白色到类白色结晶性粉末或晶

体, 是氯霉素类第 2 代广谱抗菌药, 对革兰氏阳性菌和革

兰氏阴性菌均有较强的抑制作用, 同时具有较强的免疫抑

制作用, 较氯霉素强约 6 倍, 可抑制免疫球蛋白合成和抗

体合成。然而随着对甲砜霉素的研究逐步深入, 发现甲砜

霉素在产生抗菌作用的同时对生物体也具有一定的毒副作

用, 用药不当或长期用药可能会使人体产生可逆性骨髓抑

制、再生障碍性贫血、灰婴综合征、肝毒性、周围神经炎

和视神经炎、过敏等不良反应[4-13]。 

随着人们对食品安全问题的越发重视, 牛奶中甲砜

霉素的残留量也引起许多国家食品安全检验单位的注意。

目前检测牛奶中甲砜霉素使用的是 GB29689-2013《食品安

全国家标准牛奶中甲砜霉素残留量的测定高效液相色谱 

法》[14], 为了评估该方法中对检测结果影响较大的因素, 

指导检测过程, 尽量减小和避免这些因素对检测结果造成

的干扰, 本研究根据 JJF 1059.1-2012《测量不确定度评定

与表示》[15]的要求, 对该方法测定结果的不确定度进行评

定, 以期确定影响检测结果不确定的各种因素, 为评定检

测结果的可靠程度提供参考。 

2  材料与方法 

2.1  材料与试剂 

甲砜霉素阳性试样: 以经空白实验验证其中不含甲

砜霉素的市售新鲜纯牛奶为本底, 使用甲砜霉素标准储备

液对其进行理论浓度为 100 µg/kg 的加标。 

甲砜霉素标准品(99.9%, 德国 Dr.Ehrenstorfer 公司生

产); 乙酸乙酯、正己烷(色谱纯, 天津市福晨化学试剂厂); 

乙腈 (色谱纯 , 赛默飞世尔科技 (中国 )有限责任公司 ); 

Sep-Pak Vac 6cc C18 固相萃取柱(500 mg, 爱尔兰 Waters 公

司); SHISEIDO CAPCELL PAK C18AQ 色谱柱(250 mm×

4.6 mm, 5 μm, 日本资生堂 SHISEIDO 公司)。 

2.2  仪器与设备 

Ultimate3000 高效液相色谱仪(配有紫外检测器, 赛

默飞世尔(上海)仪器有限公司); XP205DR 分析天平(梅特

勒-托利多仪器(上海)有限公司); MS 3D S25 漩涡振荡器

(广州仪科实验室技术有限公司); Elmasonic E 100H 超声波

清洗机(广州得翔科技有限公司); Neofuge 23R 高速冷冻离

心机(上海力申科学仪器有限公司); RV 10 basic 旋转蒸发

仪(广州仪科实验室技术有限公司); 5185-5765 固相萃取装

置 ( 美国安捷伦科技公司 ); 5085 氮气吹干仪 ( 美国

Organomation Associates 公司)。 

2.3  实验方法 

2.3.1  标准溶液的配制 

2.3.2  试样制备 

称取 5.00 g 加标试样于 50 mL 具塞离心管中, 加入 

20 mL 乙酸乙酯, 漩涡振荡 10 min, 4000 r/min 离心 5 min。

取上清液于鸡心瓶中, 残渣中加入 20 mL 乙酸乙酯, 重复

提取 1 次, 合并 2 次提取液, 于 45 ℃旋转蒸发至近干, 加

5 mL 水于鸡心瓶中, 超声 5 min 使充分溶解, 转至 50 mL

离心管中, 再加 5 mL 水于鸡心瓶中重复溶解后转至同一

离心管中; 加 20 mL 正己烷于鸡心瓶中, 振荡 5 min, 转至

同一离心管中, 4000 r/min 离心 2 min。C18 固相萃取柱依次

用 5 mL 乙腈、5 mL 水活化后, 取离心好的全部下层液过

柱, 控制流速 1 mL/min, 挤干后用 5 mL 乙腈洗脱, 收集洗

脱液, 45 ℃氮气吹干, 1 mL 流动相溶解残余物, 漩涡振荡 

1 min, 0.45 µm 有机滤膜过滤后上机[14]。 

2.3.3  色谱条件 

色谱柱: SHISEIDO CAPCELLPAK C18 AQ 色谱柱

(250mm × 4.6mm, 5μm)柱温: 30 ; ℃ 检测器: 紫外检测器; 

波长 : 225 nm; 流动相 : 乙腈 +水 (20:80, V:V); 流速 :    

1.0 mL/min; ; 进样量: 20 μL[14]。 

2.3.4  数学模型的建立 

甲砜霉素的残留量计算公式为:  

CV
X

m
                    (1) 

式(1)中: X 为试样中甲砜霉素的残留量(µg/kg); C 为试样溶

液中甲砜霉素的浓度(ng/mL); V 为溶解残余物流动相的体

积(mL); m 为供试试样质量(g)。 

由于 GB29689-2013《食品安全国家标准牛奶中甲砜

霉素残留量的测定高效液相色谱法》[14]是使用标准曲线法

对试样中甲砜霉素残留量进行定性和定量检测, 所以试

样测定结果的不确定度除 C、V、m 外, 标准曲线、试样

测量重复性、仪器进样重复性和回收率都对测定结果产

生影响[16]。 

则(1)式可转化为: 

CV
X f f

m R
  

 重 校                (2) 

式(2)中: R 为回收率, f 重为重复性修正因子, f 校为校正曲线
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拟合修正因子。 

3  结果与分析 

3.1  不确定度来源分析 

从测量过程和数学模型分析, 试样测定的相对标准

不确定度主要由标准溶液配制 urel(C)、试样称量 urel(m)、

试样定容 urel(V)、试样测量重复性 urel( തܺ)、仪器进样重复

性 urel( തܳ)、标准曲线拟合 urel(C0)这几个方面引入。 

3.2  各分量相对标准不确定度的评定 

3.2.1  标准溶液配制引入的相对标准不确定度 urel(C) 

标准溶液由甲砜霉素对照品经过称量、定容、稀释配

制而成, 所以标准溶液配制的相对标准不确定度由对照品

纯度、天平称量、标准储备液定容、标准工作液稀释过程

引入。 

(1) 对照品纯度引入的不确定度 urel(C1) 

由甲砜霉素对照品证书可知, 纯度为 99.9%, 包含因

子 k=2 时, 在 95%置信区间上扩展不确定度 U=0.5%, 则引

入的其相对标准不确定度为:  

rel 1
0.5%

0.002503
2 99.9%

( )u C  


            (3) 

(2) 天平称量引入的不确定度 urel(C2) 

称取甲砜霉素对照品使用的电子天平的检定证书给

出在 d=0.01 mg、0≤m≤5 g 条件下, 其最大允许误差为

±0.05 mg, 按矩形分布考虑, 其引入的标准不确定度为:  

2
0.05 mg

( ) 0.02887 mg
3

u c    

精确称量 10 mg 甲砜霉素对照品, 其相对标准不确定

度为:  

rel 2
0.02887 mg

0.002887
10 mg

( )u c            (4) 

(3) 标准储备液定容引入的不确定度 urel(C3) 

使用 10 mL 容量瓶定容甲砜霉素标准储备液, 依据

JJG196-2006《常用玻璃量器检定规程》[17], 20 ℃时 10 mL

容量瓶(A 级)的容量允差为±0.020 mL, 按三角分布考虑, 

其标准不确定度为:  

V1
0.020 mL

( ) 0.008165 mL
6

u c    

其相对标准不确定度为:  

rel V1
0.008165 mL

0.0008165
10 mL

( )u c           (5) 

甲砜霉素标准储备液由乙腈配制而成, 20 ℃时玻璃

的体积膨胀系数为 2.5×105/℃[18], 乙腈的体积膨胀系数为

1.4×103/℃[19], 假设 10 mL 容量瓶的使用温度与室温一致, 

实验时室温为 22.7 , ℃ 则由校准温度与使用温度不同引入

的体积不确定值为:  

ΔV=V1V2=(α 乙腈α 玻璃)×V×ΔT=0.03712 mL 

按三角分布考虑, 使用 10 mL 容量瓶时, 其标准不确

定度为:  

T1
0.03712 mL

( ) 0.01515 mL
6

u c    

其相对标准不确定度为:  

rel T1
0.01515 mL

0.001515
10 mL

( )u c                 (6) 

由式(5)、(6), 合成标准储备液定容的相对标准不确定

度为:  

2 2
rel 3 rel V1 rel T1 0.( ) ( ) ( 001 21) 7u c u c u c      (7) 

(4) 标准工作液稀释 urel(C4) 

标准工作液由标准储备液先稀释成标准中间液, 再

由标准中间液分别稀释配制而成, 使用了规格分别为 2~  

20 μL、5~50 μL、10~100 μL、20~200 μL、100~1000 μL 的

移液器和 10 mL 容量瓶。 

依据移液器校准证书, 当 k=2 时, 这 5 种规格移液器

的扩展不确定度依次为 U(20 µL)=0.2 µL、U(50 µL)=0.2 µL、

U(100 µL)=0.2 µL、U(200 µL)=0.4 µL 和 U(1000 µL)=0.4 µL, 则其

标准不确定度分别为:  

20 μL
0.2 μL

( ) 0.1μL
2

u c    

50 μL
0.2 μL

( ) 0.1μL
2

u c    

100 μL
0.2 μL

( ) 0.1μL
2

u c    

200 μL
0.4 μL

( ) 0.2 μL
2

u c    

1000 μL
0.4 μL

( ) 0.2 μL
2

u c   。 

其各自相对标准不确定度见表 1。 
 

表 1  标准系列配制过程中移液器校准引起的不确定度 
Table 1  Uncertainty aroused from errors in calibration of 

pipettes used in preparation of standard series 

标准工作液浓

度/(µg/mL)

使用移液器

规格/μL 
移取体积

/μL 

标准不确

定度/μL 

相对标准不

确定度(urel)

10 10-100 100 0.1 0.001 

0.02 2-20 20 0.1 0.005 

0.05 5-50 50 0.1 0.002 

0.125 20-200 125 0.2 0.0016 

0.25 100-1000 250 0.2 0.0008 

0.5 100-1000 500 0.2 0.0004 

 

由以上数据合成的移液器相对标准不确定度为:  

2 2 2
rel 100 μL rel 20 μL rel 50 μL

rel 2 2 2
rel 125 μL rel 250 μL rel 500 μL

( ) ( ) ( )
( )

( ) ( ) ( )

u c u c u c
u c

u c u c u c

  


 
移   

rel ( ) 0.005776u c 移                 (8) 
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使 用 10 mL 容 量 瓶 配 制 标 准 工 作 液 , 依 据

JJG196-2006《常用玻璃量器检定规程》[17], 20 ℃时 10 mL

容量瓶(A 级)的容量允差为±0.020 mL, 按三角分布考虑, 

其标准不确定度为:  

V2
0.020 mL

( ) 0.008165 mL
6

u c    

其相对标准不确定度为:  

rel V2 10 mL
0.008165 mL

0.0008165
10

(
mL

)u c          (9) 

甲砜霉素标准工作液由 20%乙腈水配制而成, 20 ℃时

玻璃的体积膨胀系数为 2.5×105/℃[18], 水的体积膨胀系数

为 2.1×104/℃[20], 乙腈的体积膨胀系数为 1.4×103/℃[19], 

则 20%乙腈水的平均体积膨胀系数为 2.2×104/℃。假设  

10 mL 容量瓶的使用温度与室温一致 , 实验时室温为

22.7 , ℃ 则由校准温度与使用温度不同引起的体积不确定

值为:  

ΔV=V1V2=(α 平均α 玻璃)×V×ΔT=0.005265 mL 

按三角分布考虑, 则使用 10 mL 容量瓶时, 其标准不

确定度为:  

T2
0.005265 mL

( ) 0.002149 mL
6

u c    

其相对标准不确定度为:  

rel T2 10 mL
0.002149 mL

0.0002149
10

(
mL

)u c        (10) 

由式(8)、(9)、(10), 合成标准工作液稀释过程的相对标准

不确定度为:  

2 2 2
rel 4 rel rel V2 10 mL rel T2 10 mL( ) ( )

0.0058

( ) ( )

37

u c u c u c u c   


移

(11)
 

由式(3)、(4)、(7)、(11), 合成标准溶液配制的相对标

准不确定度为:  

2 2 2 2
rel rel 1 rel e r l3r 4l e 0.00( ) ( ) ( 2) ( ) ( 719)u C u c u c u c u c             (12) 

3.2.2  试样称量引入的相对标准不确定度 urel(m) 

待测试样同样使用十万分之一天平进行称量, 根据

电子天平检定证书, 在 d=0.1 mg、0≤m≤50 g 条件下, 其

最大允许误差为±0.5 mg, 按矩形分布考虑, 其标准不确定 

度为:  

0.5 mg
( ) 0.2887 mg

3
u m    

称取试样的质量为 5.0089 g, 其相对标准不确定度为:  

rel
0.2887 mg

0.0000576
5.0089 1000 mg

( )u m  


    (13) 

3.2.3  试样定容引入的相对标准不确定度 urel(V) 

使用 100~1000 μL 移液器移取 1000 μL 流动相定容试

样, 依据移液器校准证书, 当 k=2 时, U=0.4 μL, 则其标准

不确定度为:  

0.4 μL
( ) 0.2 μL

2
u v    

则其相对标准不确定度为:  

rel
0.2 μL

0.0002
10

)
μL

(
00

u v               (14) 

3.2.4  标准曲线拟合引入的相对标准不确定度 urel(C0) 

测定过程中采用 10 µg/mL 的甲砜霉素标准中间液配

制成浓度分别为 20、50、125、250、500 µg/L 的标准工作

液, 将这 5 个浓度的标准工作液分别上机检测 6 次, 测得

的峰面积结果见表 2。  

采用最小二乘法拟合, 得到标准曲线的线性回归方

程为:  

Y=bX+a=0.0004692X0.001479, 

相关系数 r=0.9997, 

其中: b=
 i ixy

2
xx i

( )

( )

n

i
n

i

x x y yS

S x x

 







=0.0004692 , 

A=ܻBܺ=0.001479 

 i i1

2 2
i i1 1

( )
0.9997

( ) ( )

n

i
n n

i i

x x y y
r

x x y y



 

 
 

 


 

 

峰面积测量的标准偏差为:  

S=
2

i1

2

n

i
v

n




=

  2
i i1

2

n

i
Y a bX

n

    




=0.001964 

应用该曲线进行测量时, 对被测试样检测 10 次, 即

p=10, 测得试样中甲砜霉素的浓度见表 3。 

 
表 2  标准曲线拟合数据 

Table 2  Data of fitting calibration curve 

标准工作液浓度

/(µg/L) 

标准峰面积

A1 

标准峰面积

A2 

标准峰面积

A3 

标准峰面积

A4 

标准峰面积

A5 

标准峰面积

A6 

平均标准峰面

积 AS 

20 0.0088 0.0093 0.0091 0.0097 0.0096 0.0099 0.0094 

50 0.0214 0.0219 0.0214 0.0219 0.0217 0.0215 0.0216 

125 0.0573 0.0586 0.0582 0.0589 0.0566 0.0585 0.0580 

250 0.1119 0.1125 0.1128 0.1125 0.1124 0.1124 0.1124 

500 0.2342 0.2353 0.2350 0.2344 0.2344 0.2345 0.2346 
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表 3  样液中甲砜霉素浓度结果 

Table 3  Results ofthiamphenicol concentration in sample solution 

测定次数 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 

浓度结果/(µg/L) 466.3 463.5 447.5 448.0 465.2 461.4 450.5 449.4 466.9 452.6 

 

表 4  重复测量结果 
Table 4  Data of repeat determination in sample 

测定次数 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 平均值

测定结果/(µg/kg) 93.2 92.7 89.5 89.4 93.0 92.2 90.0 89.8 93.3 90.4 91.4 

回收率/% 93.20 92.70 89.50 89.40 93.00 92.20 90.00 89.80 93.30 90.40 91.40 

 
由表 3 计算, 试样中甲砜霉素的平均浓度为 457.1 µg/L, 

试样质量以 5.00 g 计, 按式(1)得到的试样中甲砜霉素的最

佳估计值为 91.4 µg/kg。 

校准曲线拟合的标准不确定度为:  

0
0

( )1 1
( )

XX

c cS
u c

b p n S


   =1.53 µg/L 

式中: S为峰面积测量的标准偏差, 数值为 0.001964; b为校

准曲线的斜率数值为 0.0004692; p 为试样测定次数, 数值

为 10; n 为校准溶液的测定次数, 数值为 30; Sxx 为标准溶

液浓度残差的平方和, 数值为 914520; ܿ଴为试样中甲砜霉

素的平均浓度, 数值为 457.1 µg/L; ܿ为标准溶液的平均浓

度, 数值为 189 µg/L。 

标准曲线拟合的相对标准不确定度为:  

0
rel 0

( )
0.0081( ) 0

u c
u c

c
             (15) 

3.2.5  试样测量重复性引入的相对标准不确定度 urel( തܺ) 

对 100 µg/kg 浓度添加的试样进行 10 次平行测定, 所

得结果见表 4。 

经计算, 10 次平行测定结果的平均值为:  

i1

1 n
i

X x
n   91.4 µg/kg 

根据贝塞尔公式, 单个测定值的标准偏差为: 

2
i1

( )

( )

1

n

i
X

x x
S

n








=1.6623 µg/kg 

试样测定平均值的 A 类标准不确定度为:  

(x)( )
S

u x
n

  0.5257 µg/kg 

其相对标准不确定度为:  

rel
( )

0.005( ) 752
u X

u X
X

   

同时, 对平均回收率进行显著性检验[15,16], 以确定回

收率校准因子是否在计算公式中采用, 显著性检验采用 t

检验, 当检验值 t 大于或等于临界值 t(95,10)=2.23[15,16]时, 

则 R 于 100%有显著性差异, 说明校准因子必须在计算公

式中采用, 用于修正结果, 否则不采用。 

100% 1 0.914
0.16

( ) 0.5257

R
t

u R

 
    

本实验 t 值为 0.16, 小于临界值 2.23, 说明平均回收

率与 100%无差异显著, 在计算公式中可忽略校准因子。 

综上, 试样测量重复性引入的相对标准不确定度为:  

rel ( ) 0.00575u X               (16) 

3.2.6  仪器引入的相对标准不确定度 urel( തܳ) 

对浓度为 500 µg/L 标准溶液进行 6 次重复测定, 所得

峰面积见表 5。  
 

表 5  重复进样测量结果 
Table 5  Data of repeat determination in sample 

测定次数 1 2 3 4 5 6 

峰面积

/(mAU*min)
0.2342 0.2353 0.235 0.2344 0.2344 0.2345

 
经计算, 6 次重复进样所测得峰面积的平均值为:  

i1

1 n
i

Q Q
n   0.2346 mAU*min 

根据贝塞尔公式, 单个峰面积的标准偏差为: 

2
i1

(Q)

( )

1

n

i
Q Q

S
n








=0.0004243 mAU*min 

峰面积平均值的 A 类标准不确定度为:  

(Q)( )
S

u Q
n

  0.0001732 mAU*min 

其相对标准不确定度为:  

rel
( )

0.000( ) 738
u Q

u Q
Q

              (17) 

3.3  合成标准不确定度的评定 

根据各分量相对标准不确定度的评定 [15,18], 依据式

(12)~(17), 归纳出不确定度的分量、来源及相对标准不确

定度见表 6。  

由表 6, 合成相对标准不确定度为:  

2 2 2
rel rel rel

rel 2 2 2
rel 0 rel rel

( ) ( ) ( )

( ) ( ) ( )
( ) 0.012

u C u m u V
u X

u C u X Qu

  
 

 
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表 6  相对标准不确定度总结 
Table 6  Collection of standard uncertainty 

不确定度的分量 来源 
相对标准不

确定度 
类型 

urel(C) 标准溶液配制 0.00719 B 

urel(m) 试样称量 0.0000576 B 

urel(V) 试样定容 0.0002 B 

urel(C0) 标准曲线拟合 0.00810 A 

urel(ࢄഥ) 试样测量重复性 0.00575 A 

urel(ࡽഥ) 仪器进样重复性 0.000738 A 

 
试样中甲砜霉素含量的合成标准不确定度为:  

   rel 91.4 0.012 1.1 μg/kgu X X u X      

通过对高效液相色谱法检测牛奶中甲砜霉素残留量

不确定度各分量的评定, 由表 6 的数据可以看出: 标准溶

液浓度、标准曲线拟合以及试样测量重复性对检测结果影

响较大, 其次为仪器进样重复性和试样定容, 试样称量引

入的不确定度极小, 可以忽略不计。 

3.4  扩展不确定度的评定 

扩展不确定度由合成标准不确定度乘以包含因子得

到, 取置信水平 95%, 则 k=2, 牛奶中甲砜霉素残留量的扩

展不确定度为:  

   X 2.2 μg/kgU k u X    

用高效液相色谱法测定牛奶中甲砜霉素残留量, 当

取样量为 5.00 g, k=2(置信水平 95%)时, 测得牛奶中甲砜

霉素残留量为(91.4±2.2) µg/kg。 

4  结  论 

通过使用高效液相色谱法对牛奶中甲砜霉素残留量

不确定度各分量的测定, 从最终数据分析, 影响检测结果

的三大因素由大到小依次为标准曲线拟合(A 类评定)、标

准溶液配制(B 类评定)以及试样测量重复性(A 类评定);  

其次是试样定容体积(B 类评定)和仪器进样重复性(A 类评

定), 试样称量(B 类评定)引入的不确定度极小, 可以忽略

不计。 

从评定类型分析, 六大分量中 B类评定所占不确定度

比 A 类评定小, B 类评定不确定度主要来源于校准证书、

厂家说明书、第三方权威机构发布的量值等客观因素, A  

类评定不确定度主要来源于多次测量所得量值等主观   

操作[21]。 

综上所述, 标准曲线的配制、拟合以及试样前处理操

作是实际检测过程中提高检测数据准确性的关键因素, 可

通过使用更高纯度的对照品、更接近量器校准温度的实验

环境以及使用更精确的移液量器来减小标准曲线配制过程

中产生的不确定度; 可通过增加标准曲线各浓度点的测定

次数以及依据样品实际浓度调整标准曲线各点浓度的大小

来减小标准曲线拟合产生的不确定度; 可通过规范整体实

验操作、严格遵守实验方法、增加测定次数、保证仪器在

最佳状态下运行以及使用检定合格的计量器具, 来尽量减

小或避免试样前处理对检测结果的干扰, 以保证检验结果

的准确性。 
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