
化学分析计量
CHEMICAL ANALYSIS AND METERAGE

第 29 卷，第 6 期

2020 年 11 月

Vol. 29，No. 6
Nov. 2020130

doi ：10.3969／j.issn.1008–6145.2020.06.030

分光光度法测定饲料中尿素不确定度评定
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摘要　基于对二甲氨基苯甲醛分光光度法 (GB／T 36859–2018) 测定饲料中尿素含量，对测定结果的不确定度进

行评定。根据国家计量技术规范 JJF 1059.1–2012 《测量不确定度评定与表示》的要求，以检测原理为基础建立数学

模型，分析测定过程中引入的各项不确定度，计算合成标准不确定度和扩展不确定度。当饲料中尿素含量为 0.98%

时，扩展不确定度为 0.082%(k=2)。该检测方法的不确定度主要来源于标准工作曲线拟合引入的不确定度，其次为测

量重复性和系列标准工作溶液配制所引入的不确定度。
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Uncertainty evaluation for the determination of urea in feed by spectrophotometry
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Abstract　The content of urea in feed was determined based on p-dimethylaminobenzaldehyde spectrophotometry 

(GB／T 36859–2018). The uncertainty of measurement results was evaluated. According to evaluation and expression of 
uncertainty in measurement(JJF 1059.1–2012), a mathematical model was established based on the detection principle. 
The various components of uncertainty in the measuring process of determining of urea content in feed were analyzed, and 
the combined uncertainty and extended uncertainty were calculated. The expanded uncertainty was 0.082%(k=2) as urea 
content in the feed sample was 0.98%. The major factor of uncertainty in measurement of this method is the standard curve 
fitting, and the minor ones are the repeatability of measurement and the preparation of urea standard solution.
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在 20 世纪 80 年代初，尿素作为反刍动物蛋白

质代用料被我国广泛使用。尿素可在反刍动物消

化道内转变成菌体蛋白，在消化酶作用下，被反刍

家畜消化利用［1–3］。因尿素含氮量是粗蛋白质的 2
倍多，反刍家畜利用尿素作为部分蛋白质的来源，

节约了蛋白饲料，降低了饲料成本。由于动物饲养

安全等原因，尿素只能供 6 月龄以上反刍动物使用。

同时，农业农村部在新修订的《饲料添加剂安全使

用规范》( 农业农村部公告第 2625 号 ) 中明确规定

了尿素在配合饲料或全混合饲料中的最高限量为

1.0%( 以化合物计 )。其中用于肉牛、绵羊、山羊饲

料的推荐添加量不大于 1.0% ；奶牛饲料的推荐添

加量不大于 0.6%［4］。

近年来，蛋白饲料价格不断上涨，部分饲料生

产企业为了追求更多利益，在饲料原料及反刍动物

饲料中超量添加尿素，牛、羊尿素中毒和死亡事件

屡有发生，给牛、羊养殖企业或养殖户造成了巨大

的经济损失［5］。为了监测尿素在反刍动物饲料中的

添加量，防止超量、超范围使用该类饲料添加剂，我

国颁布了测定饲料中尿素含量的国家标准 (GB／T 

基金项目　国家标准计划项目 (20154095–T–326) 资助

通讯作者　樊霞，研究员，硕士生导师，主要研究方向为饲料质量与安全，E-mail: fanxia@caas.cn

收稿日期　2020–06–24

引用格式　李丽蓓，王石，朱靖蓉，等 . 分光光度法测定饲料中尿素不确定度评定［J］. 化学分析计量，2020，29(6): 130–135.

LI L B, WANG S, ZHU J R, et al. Uncertainty evaluation for the determination of urea in feed by spectrophotometric［J］. Chemical analysis 

and meterage，2020，29(6): 130–135.



 131 李丽蓓，等：分光光度法测定饲料中尿素不确定度评定 

36859–2018)［6］，然而对于饲料中尿素含量测定结果

的不确定度等计量理论研究还没有相关报道。

测量结果不确定度是评价检测结果可信度和

真实性的重要指标，是判定测量结果可靠程度的依

据，对检测结果进行测量不确定度评定是中国实验

室国家认可委员会认可准则对实验室的要求［7］。笔

者在前人研究的基础上［8–10］，采用对二甲氨基苯甲

醛分光光度法测定饲料中尿素含量，分析测定过程

中不确定度来源，对每个不确定度分量进行有效评

价，明确测定过程中影响不确定度的主次因素，在提

高检测质量的同时，为饲料中尿素检测结果的科学

评定提供参考。

1　实验部分

1.1　主要仪器与试剂

紫外 – 可见分光光度计：Z–2300 型，配备 30 
mm 比色皿，日本日立公司；

电子天平：BP121S 型，感量为 0.1 mg，德国赛

多利斯公司；

旋转摇床：SK5200LHC 型，上海科导超声器有

限公司；

超纯水机：Million-Q 型，美国默克密理博公司；

比色管：25 mL，北京欣维尔玻璃仪器有限公司；

比色皿：30 mm，北京欣维尔玻璃仪器有限 
公司；

无水乙醇、乙酸、对二甲氨基苯甲醛 (DMAB)、
二水合乙酸锌、三水合亚铁氰化钾、无水磷酸二氢

钾、无水磷酸氢二钾：均为分析纯，国药集团上海化

学试剂有限公司；

盐酸：分析纯，北京化工厂；

定性滤纸：中速，杭州特种纸业有限公司；

活性炭：南京先锋纳米科技有限公司；

尿素纯度标准物质：含量为 99.8%±0.2%，编

号为 GBW 09201，国家标准物质中心；

饲料样品：由国家饲料质量监督检验中心 ( 北
京 ) 提供；

实验用水为超纯水，由 Million-Q 型超纯水机

自制。

1.2　溶液配制

尿素标准储备溶液：10 mg／mL，称取 5 g 尿素

纯度标准物质 ( 精确至 0.1 mg) 于烧杯中，加入约

50 mL 超纯水溶解，完全转移至 500 mL 容量瓶中，

用少量超纯水冲洗烧杯壁两次，洗涤液一并转移至

容量瓶中，用超纯水定容至标线，摇匀，保存于 4℃
冰箱中备用。

尿素标准工作溶液：1.0 mg／mL，临用前准确

吸取 10.0 mL 尿素标准储备溶液于 100 mL 容量瓶

中，用超纯水定容至标线，摇匀。

磷酸盐缓冲溶液：将 3.403 g 无水磷酸二氢钾

和 4.355 g 无水磷酸氢二钾分别溶解于约 100 mL
超纯水中，合并此溶液，用超纯水稀释至 1 000 mL。

对二甲氨基苯甲醛 (DMAB) 溶液：取 1.6 g 
DMAB 溶于 100 mL 的无水乙醇中，加入 10 mL 盐

酸，混匀备用。

乙酸锌溶液：称取 22.0 g 二水合乙酸锌溶于超

纯水中，加入 3 mL 乙酸，用超纯水稀释至 100 mL。
亚铁氰化钾溶液：称取 10.6 g 三水合亚铁氰化

钾，加入超纯水溶解并稀释至 100 mL。
1.3　标准工作曲线绘制

准确吸取 0，0.2，0.4，0.6，0.8，1.0，2.0，5.0 mL 尿

素标准工作溶液，分别置于 8 支 25 mL 比色管中，

各加入 5.0 mL 磷酸盐缓冲液和 5.0 mL 对二甲氨

基苯甲醛 (DMAB) 溶液，然后加入超纯水定容至标

线 ( 此时溶液中尿素的质量浓度分别为 0，0.008，
0.016，0.024，0.032，0.040，0.080，0.200 mg／mL)，摇

匀，静置 20 min 进行衍生。用 30 mm 比色皿，以空

白溶液为参比，于 420 nm 波长处测定溶液吸光度。

以尿素的质量浓度为横坐标、吸光度为纵坐标绘制

标准工作曲线。

1.4　样品前处理与测定

1.4.1　样品溶液制备

称取约 1.0 g( 精确至 0.1 mg) 饲料样品，置于

100 mL 容量瓶中，加入 1.0 g 活性炭，再加入约 70 
mL 超纯水，摇匀，放置 10 min，然后分别加入 5 mL
乙酸锌溶液和 5 mL 亚铁氰化钾溶液，振荡提取 30 
min。用超纯水定容至标线，摇匀，静置 10 min。用

中速滤纸过滤，收集滤液。如滤液呈现一定颜色，应

重新制备样品溶液，并适当增加活性炭用量，直至滤

液呈现无色。平行制备两份样品溶液，同时做试剂

空白。

1.4.2　样品衍生与测定

准确吸取上述样品溶液 5～10 mL 于 25 mL 比

色管中，加入 5.0 mL 磷酸盐缓冲液和 5.0 mL 对二

甲氨基苯甲醛 (DMAB)溶液，以超纯水定容至标线，

混匀，衍生 20 min。以试剂空白为参比，于 420 nm 
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波长处测定溶液的吸光度，在标准曲线上由吸光度

查得尿素的质量浓度，计算样品中尿素含量。

1.5　数学模型

样品中尿素含量 X 以质量分数 (%) 计，按公式

(1) 计算：

(1)X
mV

cVV
10 1

2=

式中：X——样品中尿素含量，% ；

c——从标准曲线上查得的尿素的质量浓度，

mg／mL ；

m——称取的样品质量，g ；

V——样品提取液定容体积，mL ；

V1——样品测定时移取样品提取液体积， 
 mL ；

V2——比色管体积，mL。
以两次平行测定结果的算术平均值作为测定

结果，保留二位有效数字。

2　不确定度评定

2.1　不确定度来源分析

根据《测量不确定度评定与表示》(JJF 1059.1–
2012)［11］，对饲料中尿素测定过程进行数学模型分

析，测量不确定度主要来源于 5 个方面：(1) 样品前

处理过程引入的不确定度；(2) 标准溶液配制过程引

入的不确定度；(3) 样品测定过程引入的不确定度；

(4) 标准工作曲线拟合引入的不确定度；(5) 重复性

测量引入的不确定度。

计算标准不确定度时，证书给出置信区间，而

未说明置信水平的，被测量值落在该区间内任意值

处的可能性相同，如标准品纯度、温度对定容体积的

影响、天平最大允许误差的不确定度，按均匀分布

(k= 3 ) 计算；对于给出区间，未说明置信水平，若

被测量值落在该区间中心的可能性最大，如容量瓶、

吸量管等玻璃仪器的校准不确定度，则按三角分布

(k= 6 ) 计算。对于测量过程中的各种随机因素，

包括环境条件、仪器状态、人员操作、样品自身特性

以及前处理等因素导致的不确定度，综合为整个测

量过程的随机效应相对标准不确定度，采用标准偏

差表示［12–14］。

2.2　样品处理过程引入的相对标准不确定度 urel(P)
按 GB／T 36859–2018 方法制备样品溶液，样品

处理过程引入的相对标准不确定度主要包括 (1) 样
品称量引入的相对标准不确定度 u1，rel(P) ；(2) 样品

提取定容引入的相对标准不确定度 u2，rel(P) ；(3) 样
品衍生引入的相对标准不确定度 u3，rel(p)。
2.2.1　样品称量引入的相对标准不确定度 u1，rel(P)

按要求使用万分之一电子天平称取约 1.0 g( 精
确至 0.1 mg) 样品，天平检定证书给出的允许误差

为 ±0.5 mg，即称量扩展不确定度为 ±0.000 5 g，按
均匀分布 (k= 3 )，则样品称量引入的相对标准不

确定度：

( )
.

.
0.000 289Pu

1 0000 3

0 0005
,rel1

#
= =

2.2.2　样品提取定容引入的相对标准不确定度 
   u2，rel(P)
将样品置于 100 mL 容量瓶中，加入提取溶液

振摇提取，并以超纯水进行定容。由 JJG 196–2006
《常用玻璃量器检定规程》［15］查得，100 mL容量瓶 (A
级 ) 的允差为 ±0.10 mL，按三角分布 (k= 6 )，则
100 mL 容量瓶容量允差引入的相对标准不确定度：

(100 )
.

0.000 408mLu
100 6

0 10
,rel1

#
= =

容量瓶校准温度为 20℃，实验室温度与

校正时温度相差 ±3℃，水的体积膨胀系数为

2.1×10–4℃ –1，按均匀分布 (k= 3 )，则温度变化

引入的相对标准不确定度：

(100 )
.

0.000364mLu
100 3

100 2 1 10 3
,rel2

4

#

# # #
= =

-

对 100 mL 容量瓶进行 10 次定容和称量试验，

计算标准偏差为 0.07 mL，按 A 类不确定度评定，

100 mL 容量瓶估读误差引入的相对标准不确定度：

(100 )
.

0.000 221mLu
100 10

0 07
,rel3

#
= =

因上述因素互不相关，则样品提取定容引入的

相对标准不确定度：

( ) ( ) ( ) ( )

.

P mL mL mLu u u u100 100 100

0 000590

2, 1, 2, 3,rel rel rel rel
2 2 2= + +

=

2.2.3　样品衍生引入的不确定度 u3，rel(p)
样品衍生过程为用 10 mL 单标线吸量管准确

吸取样品溶液 10 mL，置于 25 mL 容量瓶中，按 1.4
方法加入衍生化试剂，进行显色和比色测定。

（1）10 mL 单标线吸量管引入的相对标准不确

定度 urel(10 mL)。根据 JJG196–2006 可知，10 mL 单

标线吸量管 (A 级 ) 的容量允差为 ±0.020 mL，按三

角分布 (k= 6 )，则吸量管允差引入的相对标准不
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确定度：

(10 )
.

0.000 816mLu
10 6

0 020
,rel1

#
= =

10 mL 吸量管校准温度为 20 ℃，实验室温

度与校正时温度相差 3℃，水的体积膨胀系数为

2.1×10–4℃ –1，按均匀分布 (k= 3 )，温度变化对吸

量管体积的影响引入的相对标准不确定度：

(10 )
.

0.000364mLu
10 3

10 2 1 10 3
,rel2

4

#

# # #
= =

-

10 mL 吸量管重复吸取 10 mL 液体进行 10 次

称量试验，计算标准偏差为 0.023 mL，吸量管估读

误差引入的相对标准不确定度：

(10 )
.

0.000 727mLu
10 10

0 023
,rel3

#
= =

则 10 mL 单标线吸量管引入的相对标准不确

定度：

( ) ( ) ( )

.

mL mL mL mLu u u u10 10 10 10

0 001152

1, 2, 3,rel rel rel rel
2 2 2= + +

=

^ h

（2）25 mL 容量瓶引入的相对标准不确定度

urel(25 mL)。25 mL 容量瓶 (A 级 ) 的容量允差为

±0.03 mL，按三角分布 (k= 6 )，则容量瓶允差引

入的相对标准不确定度：

(25 )
.

0.000 490mLu
25 6

0 03
,rel1

#
= =

25 mL 容量瓶校准温度为 20 ℃，实验室温

度与校正时温度相差 3℃，水的体积膨胀系数为

2.1×10–4℃ –1，按均匀分布 (k= 3 )，温度变化对容

量瓶体积的影响引入的相对标准不确定度：

(25 )
.

0.000364mLu
25 3

25 2 1 10 3
,rel2

4

#

# # #
=

-

对 25 mL 容量瓶进行 10 次定容和称量试验，

计算标准偏差为 0.026 mL，则容量瓶估读误差引入

的相对标准不确定度：

(25 )
.

0.000329mLu
25 10

0 026
,rel3

#
= =

则 25 mL 容量瓶引入的相对标准不确定度：

( ) ( ) ( )

.

mL mL mL mLu u u u25 25 25 25

0 000 693

1, 2, 3,rel rel rel rel
2 2 2= + +

=

^ h

样品衍生引入的相对标准不确定度：

( ) ( ) 0.001344P mL mLu u u10 253,rel rel rel
2 2= + =^ h

以上各不确定度分量相互独立，则饲料样品处

理过程引入的相对标准不确定度：

( ) ( ) ( ) ( ) 0.0014P P P Pu u u u 96, , ,rel rel rel rel1
2

2
2

3
2= + + =

2.3　标准溶液配制过程引入的相对标准不确定度

urel(S)
标准溶液配制过程引入不确定度主要包括 (1)

标准物质纯度引入的相对标准不确定度 u1，rel(S) ；(2)
标准物质称量引入的相对标准不确定度 u2，rel(S) ；
(3) 标准储备溶液定容引入的相对标准不确定度

u3，rel(S) ；(4) 标准工作溶液配制引入的相对标准不

确定度 u4，rel(S) ；(5) 系列标准工作溶液配制引入的

相对标准不确定 u5，rel(S)。
2.3.1　标准物质纯度引入的相对标准不确定度 u1，rel(S)

标准物质证书 (GBW 09201) 给出的尿素标准

物质纯度为 99.8%，不确定度为 0.2%，按均匀分布

(k= 3 )，则尿素标准物质纯度引入的相对标准不

确定度：

( )
.

.
0.001157

%
%

Su
99 8 3

0 2
,rel1

#
= =

2.3.2　标准物质称量引入的相对标准不确定度 u2，rel(S)
尿素标准物质称样量为 5 g，所用电子天平为

万分位天平，天平检定证书给出的最大允许误差为

±0.5 mg( 即 0.000 5 g)，按均匀分布 (k= 3 )，则标

准物质称量引入的相对标准不确定度：

( )
.

0.000 0Su
5 3

0 0005
58,rel2

#
= =

2.3.3　标准储备溶液定容引入的相对标准不确定度 
   u3，rel(S)
标准储备溶液定容用 500 mL 容量瓶 (B 级 )，定

容溶剂为超纯水。500 mL 容量瓶 (B 级 ) 的容量允

差为 ±0.50 mL，温度变化引入的相对标准不确定

度为 0.000 364，对 500 mL 容量瓶进行 10 次定容

和称量试验，计算标准偏差为 0.360 mL，同 2.2.3(2)
计算得 500 mL 容量瓶引入的相对标准不确定度为

0.000 592，则标准储备溶液定容引入的相对标准不确

定度 u3，rel(S)=urel(500 mL)=0.000 592。
2.3.4　标准工作溶液配制引入的相对标准不确定度 

   u4，rel(S)
标准工作溶液配制需使用 10 mL 单标线吸量

管和 100 mL 容量瓶。10 mL 单标线吸量管引入的

相对标准不确定度 urel(10 mL)=0.001 152( 见 2.2.3)，
100 mL 容量瓶引入的相对标准不确定度 urel(100 
mL)=0.000 590( 见 2.2.2)。则标准工作溶液配制引

入的相对标准不确定度：
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( ) ( ) ( ) 0.001294S mL mLu u u10 100,rel rel rel4
2 2= + =

2.3.5　系列标准工作溶液配制引入的相对标准不确 
   定度 u5，rel(S)
系列标准工作溶液配制过程中，以 1 mL 分度

吸量管 (A 级 )、2 mL 和 5 mL 单标线吸量管 (A 级 )
分别吸取尿素标准工作液 0，0.2，0.4，0.6，0.8，1.0，
2.0，5.0 mL，置于 8 只 25 mL 容量瓶 (A 级 ) 中，加

入衍生化试剂进行反应，然后加入水定容至标线，得

到不同浓度的系列标准工作溶液。在此过程中需

要使用 1 mL 分度吸量管 5 次，2 mL 单标线吸量管

1 次，5 mL 单标线吸量管 1 次，25 mL 容量瓶 8 次。

其中 25 mL 容量瓶引入的相对标准不确定度 urel(25 
mL)=0.000 693( 见 2.2.3) ；不同玻璃量器引入的相

对标准不确定度见表 1。
表 1　玻璃量器引入的不确定度

玻璃量器
量取体积

V／mL

玻璃量器允差引入的相对标准
不确定度 u1，rel(X mL)a

温度变化引
入的相对标
准不确定度
u2，rel(X mL)b

玻璃量器估读误差引入的相对
标准不确定度 u3，rel(X mL)c 合成相对标

准不确定度
urel(X mL)容量允差［15］

V／mL 三角分布
相对标准
不确定度

10 次测量的标准
偏差 σ(mL)

相对标准
不确定度

1 mL 分度
吸量管 (A)

0.2
0.4
0.6
0.8
1.0

±0.008

k= 6

0.016 330
0.008 165
0.005 443
0.004 082
0.003 266 0.000 364

0.002
0.002
0.002
0.003
0.003

0.003 162
0.001 581
0.001 054
0.001 186
0.000 949

0.016 637
0.008 325
0.005 556
0.004 266
0.003 421

2 mL 单标线
吸量管 (A) 2.0 ±0.012 0.002 449 0.006 0.000 949 0.002 652

5 mL 单标线
吸量管 (A) 5.0 ±0.025 0.002 041 0.008 0.000 506 0.002 134

( ) ( . ) ( . ) ( . ) ( . ) ( . ) ( . ) ( . ) ( )

.

S mL mL mL mL mL mL mL mLu u u u u u u u u0 2 0 4 0 6 0 8 1 0 2 0 5 0 8 25

0 020550

5,rel rel rel rel rel rel rel rel rel
2 2 2 2 2 2 2 2= + + + + + + +

=

以上各项不确定度分量相互独立，则标准溶液

配制过程引入的相对标准不确定度：

( ) ( ) ( ) ( ) ( )

.

S S S S S Su u u u u u

0 020 632

1, 2, 3, 4, 5,rel rel rel rel rel rel
2 2 2 2 2= + + + +

=

^ h

2.4　样品测定过程引入的相对标准不确定度 urel(D)
样品测定过程引入的相对标准不确定度主要

来源于紫外 – 可见分光光度计。由紫外 – 可见分

光光度计校准证书查得的透射比最大允许误差为

0.5%，按均匀分布 (k= 3 )，则紫外 – 可见分光光

度计引入的相对标准不确定度 urel(D)=0.005／ 3

=0.002 887。
2.5　标准工作曲线拟合引入的相对标准不确定度

urel(L)
按 GB／T 36859–2018 配制尿素质量浓度分别

为 0，0.008，0.016，0.024，0.032，0.040，0.080，0.200 
mg／mL 的系列标准工作溶液，每个浓度点平行测

定 3 次，结果见表 2。以尿素的质量浓度 (c) 为横坐

标、420 nm 波长处的吸光度 (A) 为纵坐标进行线性

拟合，得标准工作曲线方程为 A=3.852 7c+0.005 9，
相关系数为 0.999 4。表明尿素的质量浓度在

0.008～0.020 mg／mL 范围与吸光度呈良好的线性

关系。

表 2　尿素标准工作溶液的吸光度

序号
尿素浓度 ci／

(mg · mL–1)
测定值 (A) 平均值

( A )A1 A2 A3

1 0 0 0 0 0
2 0.008 0.035 0.036 0.037 0.036
3 0.016 0.064 0.065 0.063 0.064
4 0.024 0.107 0.109 0.106 0.107
5 0.032 0.145 0.147 0.146 0.146
6 0.040 0.154 0.156 0.153 0.154
7 0.080 0.302 0.303 0.301 0.302
8 0.200 0.779 0.780 0.778 0.779

吸光度测定值与理论值之差的标准偏差 s(A)
按式 (2) 计算：

( ) ( )s A
n

A ac b
2

1
2

2
i i

i

n

1

=
-

- +
=

^ h6 @/

式中：a——标准工作曲线斜率，a=3.852 7 ；

b——标准工作曲线截距，b=0.005 9 ；

n——标准工作曲线浓度点测定次数，n=24 ；

ci——尿素系列标准工作溶液的浓度，mg／mL ；

Ai——标准工作溶液的吸光度。

标准工作曲线拟合引入的标准不确定度按式

(3) 计算：

( )
( )Lu

a
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则系列标准工作溶液配制引入的相对标准不 确定度：
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式中：a——标准工作曲线斜率，a=3.852 7 ；

n——标准工作曲线浓度点测定次数，n=24 ；

p——重复性测定次数，p=6 ；

c ——测定浓度平均值，c =0.039 2 mg／mL ；

c0 ——标准工作曲线中各浓度点的平均值， 
 c0 =0.050 0 mg／mL ；

ci——尿素浓度，mg／mL。
将表 2 数据代入式 (2) 和式 (3)，计算得标准偏

差 s(A)=0.009 068，标准工作曲线拟合引入的标准不

确定度 u(L)=0.001 078 mg／mL，相对标准不确定度

urel(L)=u(L)／c =0.027 500。
2.6　测量重复性引入的相对标准不确定度 urel(R)

对饲料中的尿素含量分别进行了 6 次独立测

定，结果见表 3。
表 3　样品 6 次测量结果

测定
次数

样品溶液
吸光值 Ai

标准工作曲线查得
浓度 c／(mg · mL–1)

尿素含量／%
测定值 Xi 平均值 X

1 0.163 0.0408 1.02

0.98

2 0.152 0.0380 0.95
3 0.149 0.0372 0.93
4 0.149 0.0372 0.93
5 0.168 0.0420 1.05
6 0.160 0.0400 1.00

测量重复性产生的标准偏差 s(X) 按式 (4) 计算

( ) (4)s X
p

X X
1

1
i

i

p
2

1

=
-

-
=

^ h/

式中：p——重复性测定次数，p=6 ；

X ——测定结果平均值，X =0.98% ；

Xi——样品中尿素含量测定值，%。

测量重复性引入的标准不确定度按式 (5) 计算：

( )
(5)Ru

P

s X
=^ h

将表 3 数据带入式 (4) 计算测量重复性产生的

标准偏差 s(X)=0.050 596%，测量重复性引入的标准

不确定度 u(R)=0.022 627%，测量重复性引入的相对

标准不确定度 urel(R)=u(R)／X =0.023 089。
2.7　合成相对标准不确定度

以上各不确定度分量相互独立，互不相关，则

饲料中尿素含量的合成相对标准不确定度：

( ) ( ) ( ) ( ) ( )

.

P S D L Ru X u u u u u

0 041540

rel rel rel rel rel rel
2 2 2 2 2= + + + +

=

^ h

合成标准不确定度：

( ) ( ) 0.98% 0.0 0.0 %u X Xu X 41540 41rel #= = =

2.8　扩展不确定度及测定结果

用紫外 – 可见分光光度法测定饲料样品中尿素

平均含量为 X =0.98%，按照 95% 的置信水平，取包

含因子 k=2，则扩展不确定度 U=ku(X)=0.082%。饲

料样品中尿素含量的测量结果为 (0.98±0.082)%，

k=2。
3　结语

基于对二甲氨基苯甲醛分光光度法测定饲料

中尿素含量时，当饲料中尿素含量为 0.98% 时，其

扩展不确定度为 0.082%(k=2)。测定结果的不确定

度主要来源于标准工作曲线拟合引入的不确定度，

其次为测量重复性和系列标准工作溶液配制所引入

的不确定度。因此在日常分析工作中应有针对性地

采取措施，尽可能降低这几项不确定度分量，以提高

测定结果的准确度。
参 考 文 献

［1］　杨德智，周凌云，李发弟 . 尿素在奶牛生产中的应用［J］. 中国畜

牧兽医，2014，30(9): 200.

［2］　贾涛 . 饲料中尿素含量的测定研究［J］. 饲料研究，2017，22(10): 

39–42.

［3］　崔淑文，马东霞．鱼粉中掺杂尿素的快速鉴别和定量测定［J］.

饲料工业，1993，14(10): 37–38．

［4］　中华人民共和国农业农村部公告第 2625 号［Z］. 北京：中华人

民共和国农业农村部，2018.

［5］　杨红东，武金凤，郝美艳，等 . 反刍动物饲料中尿素超标应引起重

视［J］. 饲料工业，2009，30(17): 54–55.

［6］　GB／T 36859–2018　饲料中尿素含量的测定［S］.

［7］　中国实验室国家认可委员会 . 化学分析中不确定度的评估指南

［M］. 北京：中国计量出版社，2002.

［8］　兴丽，赵凤敏，曹有福，等．石墨炉原子吸收光谱法测定虾粉中镉

含量的不确定度评定［J］．化学分析计量，2012，21(1): 11–13．

［9］　李兰，贾铮，周剑，等 . 高效液相色谱法测定鱼粉中色氨酸及不确

定度评定［J］. 食品安全质量检测学报，2020，11(9): 2 714–2 721.

［10］　任丽，王佳，马文丽，等 . 分光光度法测定饲料中总磷含量的不

确定度研究［J］. 粮食与饲料工业，2020(1): 54–57.

［11］　JJF 1059.1–2012　测量不确定度评定与表示［S］.

［12］　ELLISON S L R, WILLIAMS A. Eufachem／CITAC guide CG4: 

quantifying uncertainty in analytical measurement［M］. 3rd ed. 

UK: Eurachem. 2012: 26–28.

［13］　沈葹，陈曦，毕烨，等 . 高效液相色谱法测定参类食品中人参皂

苷的不确定度评价［J］. 卫生研究，2014，44(2): 288–293.

［14］　张来娇，许建婷，郭明，等 . 黄酒中尿素含量测定方法的不确定

度分析［J］. 中国食品学报，2017，17(11): 231–238.

［15］　JJG 196–2006　常用玻璃量器检定规程［S］.


