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ＨＰＬＣ法测定粮谷中赭曲霉毒素 Ａ含量
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摘要：通过建立ＨＰＬＣ法测定粮谷中赭曲霉毒素 Ａ（ＯＴＡ）含量的不确定度评定方法，计算测定过程
中各分量的标准不确定度和扩展不确定度，对测定结果的不确定度来源及相对贡献进行比较与评

定．结果表明：测定结果的不确定度来源于校准不确定度、样品称量不确定度和体积不确定度、前处
理过程样品回收率（Ｒｅｃ）不确定度和仪器测定过程中的不确定度，其中，校准不确定度中标准溶液
配制不确定度的相对贡献最多，体积不确定度最小；当粮谷中 ＯＴＡ的含量为３．１７μｇ／ｋｇ时，其扩展
不确定度为０．４７６μｇ／ｋｇ（包含因子ｋ＝２）．因此，检测人员应严格按照规范配制标准溶液，同时把握
好前处理过程中提取、净化、洗脱等步骤的关键控制点，从而将测定结果的不确定度控制在可接受的
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０　引言

赭曲霉毒素是一组主要污染食品的真菌毒素，

其中，赭曲霉毒素Ａ（ＯＴＡ）对农产品的污染最严重，
毒量高、毒性大、分布广泛，具有致癌、致突变和免

疫抑制作用，对人类、动物的肝和肾脏的毒性最大．
ＧＢ２７６１—２０１１［１］中规定，在谷物及其制品中 ＯＴＡ
的限量为５．０μｇ／ｋｇ．因此，准确测定粮谷中ＯＴＡ的
含量非常重要．

不确定度是合理表征、赋予被测量值的分散性

与测量结果相联系的参数，是科学评价检测结果的

参数之一［２］．陈荔红等［３－６］曾对乳粉、肉类和姜等食

品中不同参数的测定进行不确定度评定，发现不确

定度的主要来源是测量重复性、回收率（Ｒｅｃ）和体
积等．本文拟采用 ＨＰＬＣ法，并依据 ＧＢ／Ｔ２３５０２—
２００９［７］测定ＯＴＡ在粮谷中的含量，参照ＣＮＡＳＧＬ０６—
２００６［２］，ＪＪＦ１０５９—１９９９［８］和Ｍ．Ｒｏｂｅｒｔｓｏｎ等［９－１０］对

不确定度的研究，通过分析和量化各不确定度分量

对测定结果的影响，计算被测量物质的标准不确定

度和扩展不确定度，分析不确定度分量对测定结果

不确定度的相对贡献，以期为评价测定结果的准确

性和可靠性提供依据．

１　材料与方法
１．１　试剂与仪器

主要试剂：ＯＴＡ标准物质（纯度９９．９％），美国
Ｏ２ｓｉＳｍａｒｔＳｏｌｕｔｉｏｎｓ产；甲醇（分析纯），西陇化工股
份有限公司产；氯化钠、碳酸氢钠，均为分析纯，天

津市致远化学试剂有限公司产；吐温 －２０（分析
纯），阿拉丁试剂（上海）有限公司产．缓冲液配制：
称取 ２５．０ｇ氯化钠和５．０ｇ碳酸氢钠溶于水中，加
入０．１ｍＬ吐温－２０，用水稀释至１Ｌ．

主 要 仪 器：ＭＥ２０４Ｅ／０２电 子 天 平 （感 量
０．１ｍｇ），美国梅特勒 －托利多公司产；ｅ２６９５高效
液相色谱仪，美国 Ｗａｔｅｒｓ公司产；ＳｕｎｆｉｒｅＣ１８色谱
柱（４．６ｍｍ×１５０ｍｍ，５μｍ），美国 Ｗａｔｅｒｓ公司产；
ＯＴＡ免疫亲和柱，美国 Ｂｅａｃｏｎ公司产；ＳｉｌｅｎｔＣｒｕｓｅｒ
Ｍ高速均质器，德国海道夫公司产．
１．２　实验方法

参照ＧＢ／Ｔ２３５０２—２００９免疫亲和柱净化高效

液相色谱法进行．
１．２．１　实验步骤　首先用乙腈水溶液提取样品中
的ＯＴＡ，得到ＯＴＡ提取液，再用含有ＯＴＡ特异性抗
体的免疫亲和柱净化提取液（利用抗体与相应抗原

之间的免疫亲和反应），最后用高效液相色谱仪（配

有荧光检测器）确证，外标法定量．
１．２．２　测定过程　称取已粉碎的粮谷２０ｇ（精确至
０．０１ｇ）于１００ｍＬ容量瓶中，加入５ｇ氯化钠，用甲
醇－水（ｖｖ＝４１）溶液定容至刻度，涡旋混合振
荡１ｍｉｎ后，转移至均质器中，８０００ｒ／ｍｉｎ匀浆混合
提取 ２ｍｉｎ，经离心得到上清液后，准确移取
１０．０ｍＬ于５０ｍＬ容量瓶中，加水定容，混合均匀，
经玻璃纤维滤纸过滤后备用．

在１０ｍＬ玻璃注射器上端连接 ＯＴＡ免疫亲和
柱，准确吸取１０．０ｍＬ上述备用液于玻璃注射器中，
调节压力，使溶液通过ＯＴＡ免疫亲和柱的流速保持
在约 １滴／ｓ，直至有空气进入亲和柱中．再分别用
１０ｍＬ缓冲液、１０ｍＬ水依次淋洗免疫亲和柱，弃去
流出液，抽干小柱．用１．０ｍＬ甲醇洗脱 ＯＴＡ，收集
全部洗脱液于玻璃试管中，用甲醇定容至１．０ｍＬ，
ＨＰＬＣ法测定．
１．２．３　色谱条件　流动相：乙腈 ＋水 ＋冰乙酸（体
积份数９９＋９９＋２）；柱温：室温；进样量２０μＬ；流速
１．０ｍＬ／ｍｉｎ；荧光检测器：激发波长３３３ｎｍ，发射波
长４７７ｎｍ．
１．２．４　定量方法　用浓度为（１０．０３±０．８６）ｍｇ／Ｌ
的标准储备液逐级稀释，配成浓度分别为５０μｇ／Ｌ，
１０μｇ／Ｌ，５μｇ／Ｌ，２．５μｇ／Ｌ，１μｇ／Ｌ的系列标准工
作溶液，５种不同浓度的标准工作液均用 ＨＰＬＣ法
重复测定３次，取平均值，标准工作曲线用最小二乘
法拟合进行校准得到浓度－峰面积曲线．
１．２．５　ＯＴＡ含量的计算公式　按照下式计算ＯＴＡ
的含量．

Ｘ＝
（ｃ－ｃ０）×Ｖ×１０００×ｆ
ｍ×１０００×Ｒｅｃ ×ｆｒｅｆ

式中，Ｘ表示样品中 ＯＴＡ的含量／（μｇ·ｋｇ－１），ｃ表
示提取样品中ＯＴＡ最终定容１ｍＬ甲醇溶液中ＯＴＡ
的浓度／（ｎｇ·ｍＬ－１），ｃ０表示提取空白样品中 ＯＴＡ
最终定容 １ｍＬ甲醇溶液中 ＯＴＡ的浓度／（ｎｇ·
ｍＬ－１），Ｖ表示样品提取 ＯＴＡ后最终的定容体积／
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ｍＬ，ｆ表示样品稀释倍数，ｍ表示样品的称样量／ｇ，
ｆｒｅｆ表示重复性因子．

２　结果与讨论

２．１　不确定度来源分析
对不确定度因素的分析见图１．结合图１，从检

测原理、方法及 ＯＴＡ含量计算公式到溶液的配制、
仪器的使用来看，可以认定ＯＴＡ检测结果的不确定
度主要来源于校准不确定度、样品称量不确定度、

体积不确定度、前处理过程样品Ｒｅｃ的不确定度、随
机效应带入的不确定度等．
２．２　不确定度分量的评定
２．２．１　校准不确定度　校准过程中的不确定度包
含两种不确定因素：一是标准溶液配制的不确定

度，二是计算样品中ＯＴＡ浓度时带入的不确定度．
２．２．１．１　标准溶液配制的不确定度

１）标准物质的不确定度：不同厂家生产的标准
物质的纯度不同，由其所导致的不确定度也不同，

查找ＯＴＡ标准物质的出厂证书可以知道其浓度为
（１０．０３±０．８６）ｍｇ／Ｌ，置信水平为９５％，不确定度
为正态分布，故其标准不确定度（ｕ）和相对标准不
确定度（ｕｒｅｌ）分别为

ｕ（ｃｓ）＝
０．８６
１．９６ｍｇ／Ｌ＝０．４４ｍｇ／Ｌ

ｕｒｅｌ（ｃｓ）＝
ｕ（ｃｓ）
ｃｓ
＝０．４４１０．０３＝０．０４４

２）中间标准溶液配制的不确定度：在配制中间
标准溶液时，准确吸取浓度为（１００３±０．８６）ｍｇ／Ｌ

的ＯＴＡ标准储备溶液１ｍＬ于 １０ｍＬ容量瓶中，用
甲醇定容，得到浓度为 １．００μｇ／ｍＬ的中间标准溶
液．配制过程中使用移液器吸取标准储备液时，会
引入一定的不确定度，依据 ＪＪＧ６４６—２００６移液器
检定规程［１１］中相应的最大允差（ＭＰＥ），并根据矩形
分布计算可以得到ｕ（Ｖ１）和ｕｒｅｌ（Ｖ１）分别为

ｕ（Ｖ１）＝
１×１％

槡３
ｍＬ＝０．００５７７ｍＬ

ｕｒｅｌ（Ｖ１）＝
ｕ（Ｖ１）
Ｖ１

＝０．００５７７１ ＝０．００５８

同样可以根据 ＪＪＧ１９６—２００６规程［１２］得到，配

制过 程 中 使 用 的 １０ ｍＬ容 量 瓶 的 允 差 为
±０．０２０ｍＬ，ｕ（Ｖ２）和ｕｒｅｌ（Ｖ２）分别为

ｕ（Ｖ２）＝
０．０２０

槡３
ｍＬ＝０．０１１５ｍＬ

ｕｒｅｌ（Ｖ２）＝
ｕ（Ｖ２）
Ｖ２

＝０．０１１５１０ ＝０．００１２

３）标准工作液配制的不确定度：标准工作液由
１．００μｇ／ｍＬ的中间标准溶液经逐级稀释，分别配成
浓度为５０μｇ／Ｌ，１０μｇ／Ｌ，５μｇ／Ｌ，２．５μｇ／Ｌ，１μｇ／Ｌ
的标准工作液．配制过程中使用了大小不同的移液
器，由此产生的不确定度如表１所示，依据 ＪＪＧ
６４６—２００６移液器检定规程中相应的 ＭＰＥ，计算
得到

ｕｒｅｌ（Ｖｓ）＝

ｕ１
２＋２×ｕ２

２＋ｕ３
２＋５×ｕ４

２＋×ｕ５槡
２＝０．０４８

综上可知，标准溶液配制带入的不确定度为

ｕｒｅｌ（ｒｅｆ）＝

图１　不确定度因素的分析图

·２２· ２０１５年　
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ｕｒｅｌ
２（ｃｓ）＋ｕｒｅｌ

２（Ｖ１）＋ｕｒｅｌ
２（Ｖ２）＋ｕｒｅｌ

２（Ｖｓ槡 ）＝

０．０４４２＋０．００５８２＋０．００１２２＋０．０４８槡
２＝０．０６５４

２．２．１．２　计算样品中 ＯＴＡ浓度带入的不确定度
　样品中ＯＴＡ浓度测定过程采用所配制的５０μｇ／Ｌ，
１０μｇ／Ｌ，５μｇ／Ｌ，２．５μｇ／Ｌ，１μｇ／Ｌ的标准工作液，每
个浓度分别测定３次，得到３次对应的峰面积 Ａ１—
Ａ３，根据最小二乘法计算，拟合求得标准工作曲线的
一元一次方程Ａ＝８９５１５８Ｃ－２２４６７７，结果见表２．

将得到的３次样品峰面积值（Ａ１＝８９５１２７３，
Ａ２＝８８６６３４７，Ａ３＝９１２５３３４）代入标准曲线方程
中，求得３次测定的平均浓度Ｃ＝１０．２９μｇ／Ｌ，样品
中ＯＴＡ的浓度根据标准曲线求得，而标准曲线的拟
合过程中存在着一定的不确定度，其ｕ（ｃ）值为

ｕ（ｃ）＝ｓ（Ａ）ｂ
１
ｐ＋
１
ｎ＋
（ｃ－珋ｃｓ）

２

Ｓ槡 ＣＣ
＝

１８６９５６．０
８９５１５８

１
３＋

１
１５＋

（１０．２９－１３．７）２
１６９３．槡 ８０ ＝０．１３３

式中，ｓ（Ａ）表示标准溶液峰面积残差的标准差，

ｓ（Ａ）＝
∑
ｎ

ｊ＝１
［Ａｊ－（ａ＋ｂＣｊ）］

２

ｎ槡 －２ ＝１８６９５６．０；Ａ表示

标准溶液平均峰面积；Ｃ表示标准溶液浓度；珋ｃｓ表示
标准溶液的平均浓度／（μｇ·Ｌ－１）；ＳＣＣ表示标准溶

液浓度残差的平方和，ＳＣＣ ＝∑
ｎ

ｊ＝１
（ｃｓｊ－珋ｃｓ）

２ ＝

１６９３．８０；ｎ表示标准溶液的测定次数，本实验取
ｎ＝１５；ｐ表示试样的测定次数，本实验取ｐ＝３．

标准曲线的拟合过程中存在的ｕｒｅｌ（ｃ）值为

ｕｒｅｌ（ｃ）＝
ｕ（ｃ）
ｃ ＝０．１３３１０．２９＝０．０１２９

综上所述，校准过程带入的不确定度为

ｕｒｅｌ（ｃａｌ）＝ ｕｒｅｌ
２（ｒｅｆ）＋ｕｒｅｌ

２（ｃ槡 ）＝

０．０６５４２＋０．０１２９槡
２＝０．０６６７

２．２．２　样品称量不确定度　称量样品时使用了电
子天平，而其本身就存在着一定的不确定度，通过

查电子天平的检定证书，知其 ＭＰＥ＝±０．５ｍｇ，进
而计算得到ｕ（ｍ）和ｕｒｅｌ（ｍ）分别为

ｕ（ｍ）＝０．５

槡３
ｍｇ＝０．２８９ｍｇ

ｕｒｅｌ（ｍ）＝
ｕ（ｍ）
ｍ ＝ ０．２８９

２０×１０００＝０．００００１４４５

２．２．３　体积不确定度
２．２．３．１　配制过程中容量瓶的不确定度　称取
２０ｇ样品于１００ｍＬ容量瓶中，并定容至刻度，根据
ＪＪＧ１９６—２００６规程，配制过程中使用到的１００ｍＬ
Ａ级容量瓶的 ＭＰＥ＝±０．１０ｍＬ，计算可以得到
ｕ（Ｖ３）和ｕｒｅｌ（Ｖ３）分别为

ｕ（Ｖ３）＝
０．１０

槡３
ｍＬ＝０．０５７７ｍＬ

ｕｒｅｌ（Ｖ３）＝
ｕ（Ｖ３）
Ｖ３

＝０．０５７７１００ ＝０．０００５８

准确移取均质离心后的上清液 １０ｍＬ定容至
５０ｍＬ容量瓶中，根据ＪＪＧ１９６—２００６规程，使用到

表１　使用不同量程移液器时的不确定度

移液器
量程／ｍＬ

吸取标液
体积／ｍＬ

ＭＰＥ（移
液器）／％

ｕ（移
液器）／ｍＬ

ｕｒｅｌ
（移液器）

定容总
体积／ｍＬ

定容所需
移液／ｍＬ

ＭＰＥ（１ｍＬ
移液器）／％

ｕ（１ｍＬ
移液器）／ｍＬ

ｕｒｅｌ（１ｍＬ
移液器）

０．１ ０．０５ ３．０ ０．００１７３ ｕ１＝０．０３５ １ ０．９５ １．０ ０．００５７７ ｕ２＝０．００５８
０．２ ０．２ １．５ ０．００１７３ ｕ３＝０．００８６ １ ０．８ １．０ ０．００５７７ ｕ２＝０．００５８
１．０ ０．５ １．０ ０．００５７７ ｕ４＝０．０１２ １ ０．５ １．０ ０．００５７７ ｕ４＝０．０１２
１．０ ０．５ １．０ ０．００５７７ ｕ４＝０．０１２ １ ０．５ １．０ ０．００５７７ ｕ４＝０．０１２
１．０ ０．４ １．０ ０．００５７７ ｕ５＝０．０１４ １ ０．６ １．０ ０．００５７７ ｕ４＝０．０１２

表２　标准工作液测定结果和标准曲线方程

标准溶液浓度／（μｇ·Ｌ－１）
峰面积

Ａ１ Ａ２ Ａ３ 平均值

１ ８５５５３４ ８９０６８１ ８１０７５６ ８５２３２４
２．５ ２１８１３１６ ２３６１８９１ １９３７２２９ ２１６０１４５
５ ４２８２３１２ ４１７６２３３ ４１１９８３５ ４１９２７９３
１０ ８３６１８７４ ８６８６３５７ ８１３７５９１ ８３９５２７４
５０ ４２３２５７６１ ４６８８７５９３ ４４５６９８０４ ４４５９４３８６

拟合结果 Ａ＝８９５１５８Ｃ－２２４６７７　　Ｒ２＝０．９９９９　　截距ａ＝－２２４６７７　　斜率ｂ＝８９５１５８
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的５０ｍＬ的容量瓶的 ＭＰＥ＝±０．０５ｍＬ，计算得到
ｕ（Ｖ４）和ｒｒｅｌ（Ｖ４）分别为

ｕ（Ｖ４）＝
０．０５

槡３
ｍＬ＝０．０２８９ｍＬ

ｕｒｅｌ（Ｖ４）＝
ｕ（Ｖ４）
Ｖ４

＝０．０２８９５０ ＝０．０００５８

洗脱后，用甲醇定容至 １ｍＬ容量瓶中，根据
ＪＪＧ１９６—２００６规程，１ｍＬ容量瓶的 ＭＰＥ＝
±０．０１０ｍＬ，计算得到ｕ（Ｖ５）和ｕｒｅｌ（Ｖ５）分别为

ｕ（Ｖ５）＝
０．０１０

槡３
ｍＬ＝０．００５７８ｍＬ

ｕｒｅｌ（Ｖ５）＝
ｕ（Ｖ５）
Ｖ５

＝０．００５７８１ ＝０．００５８

２．２．３．２　移液器的不确定度　测定过程中移取样
品提取液１０．０ｍＬ两次．根据 ＪＪＧ６４６—２００６规程，
１０ｍＬ移液器的ＭＰＥ＝±０．６％，计算得到ｕ（Ｖ６）和
ｕｒｅｌ（Ｖ６）分别为

ｕ（Ｖ６）＝
１０×０．６％

槡３
ｍＬ＝０．０３４６ｍＬ

ｕｒｅｌ（Ｖ６）＝
ｕ（Ｖ６）
Ｖ６

＝０．０３４６１０ ＝０．００３５

２．２．３．３　温度效应的不确定度
１）由温度效应造成的１００ｍＬ容量瓶的不确定

度．实验处理过程的温度条件一般为（２０±５）℃，此
时温度所造成的１００ｍＬ容量瓶的体积变化为
Ｖｔｅｍｐ１００＝１００×５×３．３×１０

－６ｍＬ＝０．００１６５ｍＬ
式中，３．３×１０－６为玻璃的热膨胀系数／℃－１．

同样可以根据矩形分布计算求得 ｕ（Ｖｔｅｍｐ１００）和
ｕｒｅｌ（Ｖｔｅｍｐ１００）分别为

ｕ（Ｖｔｅｍｐ１００）＝
０．００１６５

槡３
ｍＬ＝０．０００９５３ｍＬ

ｕｒｅｌ（Ｖｔｅｍｐ１００）＝
ｕ（Ｖｔｅｍｐ１００）
Ｖ１００

＝０．０００９５３１００ ＝０．０００００９５

２）由温度效应造成的５０ｍＬ，１０ｍＬ，１ｍＬ容量
瓶的不确定度．按照ｕｒｅｌ（Ｖｔｅｍｐ１００）的计算方法得到：

ｕｒｅｌ（Ｖｔｅｍｐ５０）＝
ｕ（Ｖｔｅｍｐ５０）
Ｖ５０

＝０．０００４７６５０ ＝０．０００００９５

ｕｒｅｌ（Ｖｔｅｍｐ１０）＝
ｕ（Ｖｔｅｍｐ１０）
Ｖ１０

＝０．００００９５３１０ ＝０．０００００９５

ｕｒｅｌ（Ｖｔｅｍｐ１）＝
ｕ（Ｖｔｅｍｐ１）
Ｖ１

＝０．０００００９５３１ ＝０．０００００９５

由此得到温度效应带入的不确定度为①．
综上所述，体积不确定度是由配制过程中容量

瓶的不确定度、移液器的不确定度和温度效应带入

的不确定度带来的，由此计算得到体积不确定

度为②．
２．２．４　前处理过程样品 Ｒｅｃ的不确定度　取一份
确定不含有待测物质ＯＴＡ的样品（阴性基质样品），
处理前加入一定量的ＯＴＡ，处理后可以得到ＯＴＡ的
测定值，经计算可以得到 Ｒｅｃ，称取６份阴性基质样
品，分别加入相同量５．００μｇ／ｋｇ的 ＯＴＡ进行平行
加标测定，测定的 Ｒｅｃ分别为 ８８．２％，９１．６％，
８１２％，８２．８％，９１．４％，８７．２％，平均回收率 珔Ｒ＝
８７．１％，标准偏差 Ｓ珔Ｒ＝４．３１％，计算得到 ｕ（珔Ｒ）和
ｕｒｅｌ（珔Ｒ）分别为

ｕ（珔Ｒ）＝
Ｓ珔Ｒ
槡ｎ
＝４．３１％

槡６
＝０．０１７６

ｕｒｅｌ（珔Ｒ）＝
ｕ（珔Ｒ）
珔Ｒ ＝０．０１７６８７．１％ ＝０．０２０２

２．２．５　随机效应带入的不确定度　按照 ＧＢ／Ｔ

２３５０２—２００９测定阳性粮谷中 ＯＴＡ含量，结果分别

为３．１９μｇ／ｋｇ，３．０１μｇ／ｋｇ，３．３１μｇ／ｋｇ，平均值珚ω＝

３．１７μｇ／ｋｇ，标准偏差Ｓ（珚ω）＝０．０１５μｇ／ｋｇ，计算测

定过程中伴随的随机效应导致的ｕ（珚ω）和ｕｒｅｌ（珚ω）分

别为

ｕ（珚ω）＝Ｓ（
珚ω）

槡ｎ
＝０．１５１

槡３
μｇ／ｋｇ＝０．０８７２μｇ／ｋｇ

ｕｒｅｌ（珚ω）＝
ｕ（珚ω）
珚ω
＝０．０８７２３．１７ ＝０．０２７５

２．３　主要不确定度分量对不确定度的贡献
表３为主要不确定度分量对不确定度的相对贡

献．由表３可知，标准溶液配制的不确定度的相对贡

献占绝大部分，随机效应次之，体积的影响相对较

小，因此，在测量的过程中要严格控制标准溶液的

配制．

·４２· ２０１５年　

①

②

ｕｒｅｌ（Ｖｔｅｍｐ）＝ ｕｒｅｌ
２（Ｖｔｅｍｐ１００）＋ｕｒｅｌ

２（Ｖｔｅｍｐ５０）＋ｕｒｅｌ
２（Ｖｔｅｍｐ１０）＋ｕｒｅｌ

２（Ｖｔｅｍｐ１槡 ）＝０．００００１９

ｕｒｅｌ（Ｖ）＝ ｕｒｅｌ
２（Ｖ３）＋ｕｒｅｌ

２（Ｖ４）＋ｕｒｅｌ
２（Ｖ５）＋２×ｕｒｅｌ

２（Ｖ６）＋ｕｒｅｌ
２（Ｖｔｅｍｐ槡 ）＝

　　 ０．０００５８２＋０．０００５８２＋０．００５８２＋２×０．００３５２＋０．００００１９槡
２＝０．００６８３
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表３　主要不确定度分量的相对贡献

不确定度
分量

相对标准
不确定度ｕ（ｙｔ）

相对贡献
［ｕ（ｙｔ）／ｕ（ｙ）］

２／％

标准溶液配制影响 ０．０６５４０ ７５．６３
校准曲线拟合影响 ０．０１２９０ ２．９４
体积的影响 ０．００６８３ ０．８２
样品前处理Ｒｅｃ ０．０２０２０ ７．２２
随机效应的影响 ０．０２７５０ １３．３７

２．４　合成不确定度
测定样品中ＯＴＡ含量结果中

ｕｃ，ｒｅｌ（珚ω）＝

ｕｒｅｌ
２（ｃａｌ）＋ｕｒｅｌ

２（ｍ）＋ｕｒｅｌ
２（Ｖ）＋ｕｒｅｌ

２（珔Ｒ）＋ｕｒｅｌ
２（珚ω槡 ）＝

０．０６６７２＋０．００００１４４５２＋０．００６８３２＋０．０２０２２＋０．０２７５槡
２＝

０．０７５２
２．５　扩展不确定度

本实验粮谷中ＯＴＡ的含量为３．１７μｇ／ｋｇ，则其
标准不确定度

ｕｃ（珚ω）＝珚ω×ｕｃ，ｒｅｌ（珚ω）＝
３．１７×０．０７５２＝０．２３８μｇ／ｋｇ

在没有特殊要求的情况下，按照国际惯例，取

扩展因子 ｋ＝２，置信概率 ｐ＝９５％，则 ＯＴＡ测量结
果的相对扩展不确定度

Ｕ＝ｋ×ｕｃ（珚ω）＝２×０．２３８＝０．４７６μｇ／ｋｇ

３　结论
本文采用ＨＰＬＣ法测定粮谷中 ＯＴＡ的含量，通

过分析和量化各分量不确定度对测定结果的影响，

计算得出各分量的标准不确定度和扩展不确定度，

并对测定结果的不确定度来源及各分量相对贡献

进行比较和评定，得到如下结论：１）测量结果的不
确定度主要来源于标准溶液的配制，其次是随机效

应、样品前处理Ｒｅｃ和校准曲线拟合，体积的影响最

小；２）实验结果的不确定度可表示为（３．１７±
０．４７６）μｇ／ｋｇ．因此，在测定过程中，检测人员应严
格按照规范配制标准溶液，减小定容和移液过程中

产生的不确定度；同时，还应把握好前处理过程中

提取、净化、洗脱等步骤的关键控制点．只有这样，
才能把不确定度控制在可接受的范围内．
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