
化学分析计量
CHEMICAL ANALYSIS AND METERAGE

第 23 卷，第 5 期

2014 年 9 月

Vol. 23，No.5
Sept. 201412

doi ：10.3969／j.issn.1008–6145.2014.05.005

多元素混合标准溶液中铜的不确定度评定

李晓红，曹淑琴
（核工业北京化工冶金研究院，北京　101149）

摘要　评定了多元素混合标准溶液中铜的不确定度。分析了混合标准溶液制备过程中不确定度的来源——所

用铜片纯度、称量用电子天平、定容用移液管及容量瓶，并对各因素的影响进行了量化。计算结果表明影响合成不确

定度的主要因素为制备过程中所用的玻璃量器。合成扩展不确定度为 0.16%（k=2）。
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Uncertainty Evaluation of Copper in Multi-Elements Standard Solution 
Li Xiaohong, Cao Shuqin

(Beijing Research Institute of Chemical Engineering and Metallurgy， Beijing　101149， China)

Abstract　The uncertainty of copper in multi-elements standard solution was evaluated. Each source and uncertainty 
component were analysized and evaluated, including the regeant purity, electronic balance, pipet and the volumetric flasks. 
The main factors were measuring vessels, acorrding to the calculations results. The combined expanded uncertainty was 
0.16%(k=2).
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目前我国铀化合物中多元素产品的通用测定

方法是光谱法［1］与质谱法［2］联合，如果采用单元素

标准溶液制作校准曲线和进行质量控制，往往会给

实际工作造成很大的困难。我国核燃料和核材料产

品及其生产过程均需要进行监测和产品质量检验，

根据《检测和校准实验室能力通用要求》［3］，研制适

用的多元素混合标准溶液并准确地评定其中每种元

素含量的不确定度是保证检验结果准确度的必要条

件［4］。笔者对核燃料分析用多元素混合标准溶液中

铜的不确定度进行了评定。

1　实验部分

1.1　主要仪器与试剂

电子天平：BS224S 型，北京赛多利斯仪器公司；

单标线石英移液管：50.00 mL，A 级；

石英容量瓶：1 000 mL，A 级；

石英容量瓶：500 mL，A 级；

纯 水 制 备 系 统：Milli-Q integral 10 型，美 国

Merck Millipore 公司；

铜片：高纯试剂，纯度不低于 99.99%，国药集团

化学试剂有限公司；

硝酸：MOS 级，北京化工厂。

1.2　混合标准溶液的制备

采用经过检验并确定纯度的高纯试剂，首先制

备成单元素标准溶液，然后稀释、混合，选取合适的

介质，定容后制得。

拟制备的混合标准溶液中包括 30 种元素，经调

研并结合实际应用，对其分为 3 组，其中铜的量值为

200 µg／mL。混合标准溶液的技术指标见表 1。

联系人：李晓红；E-mail: lixiaohong3187@sina.com

收稿日期：2014–07–08

表 1　混合标准溶液的技术指标

组别 包含元素 质量浓度／(µg · mL–1) 介质

1 Al，As，Cu，Cr，Fe，Ta，V，Zn 200 3 mol／L HNO3

2 Ag，B，Ba，Bi，Cd，Co，Mn，Mo，Nb，Ni，Pb，Sn，Sr，Th，Ti 100 3 mol／L HNO3+HF
3 Dy，Eu，Gd，Ru，Sb，Sm，Zr 50 4 mol／L HCl+4 mol／L H2SO4

1.2.1　铜片的纯度检验

高纯铜片预先用稀硝酸去除表面氧化物［5］。准

确称取 0.100 0 g，加入硝酸并加热溶解后转移至

100 mL 石英容量瓶中定容，溶液介质为 3 mol／L
硝酸。用 ICP–MS 法检测其中的 30 余种杂质元素，

检测结果表明杂质元素总含量为 2 µg／mL。

用 ICP–MS 法检测 3 mol／L 硝酸及高纯水中
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的杂质元素。实验结果表明酸和水中的杂质元素含

量可以忽略不计。

1.2.2　单元素标准溶液的制备

混合标准溶液中铜的质量浓度为 200 µg／mL，

拟制备体积为 1 L。因此预制备单元素铜标准溶液

质量浓度为 4 000 µg／mL，制备体积 500 mL，备用。

1.2.3　混合标准溶液的制备

用单标线移液管分取 50 mL 制备好的铜标准

溶液（4 000 µg／mL）至 1 L 容量瓶中，与其它需加

入的元素混合，用 3 mol／L 的硝酸溶液稀释、定容，

摇匀后得混合标准溶液，其中铜的质量浓度为 200 
µg／mL。

2　不确定度的主要来源

混合标准溶液中铜质量浓度的不确定度来源

主要有：（1）铜片不纯引入的不确定度；（2）所用酸、

水中杂质引入的不确定度；（3）制备过程中所用计

量器具，如天平、移液管、容量瓶引入的不确定度。

3　不确定度分量的计算

3.1　试剂中杂质引入的相对标准不确定度 ur,c

制备选取高纯铜片，纯度为 99.99%，即杂质含

量为 0.01%。

按照矩形分布考虑［6］，容量因子 k= 3 ，铜片
中的杂质引入的标准不确定度为：

0.000 1 0.000 058u kc1 = =

相对标准不确定度：

99.99% 0.000 058u u
,r c

c1= =

3.2　酸和水中杂质引入的不确定度

经检验，实验所用酸和水中杂质元素总含量很

小，其引入的不确定度可忽略不计。

3.3　称样引入的相对标准不确定度 ur，m

用电子天平称样，根据电子天平的检定规程［7］

及检定证书，称样量在 50 g 内，天平的允许偏差为

0.1 mg。按正态分布考虑，k= 3 ，天平的标准不确
定度为 um=0.000 1／k=0.000 51 g。

实际称样量 m=2.000 0 g，则：

.u
m

u
2 6 10,

5
r m

m #= = -

3.4　500 mL 容量瓶引入的相对标准不确定度 ur，V1

制备 4 000 µg／mL 铜标准溶液使用 500 mL 容

量瓶。此项不确定度包括 3 个部分：

（1）500 mL 容量瓶容量引入的不确定度。根

据常用玻璃量器检定规程［8］以及检定证书的结果，

A 级容量瓶容量允差为 0.2 mL，引入的不确定度按

矩形分布考虑，k= 3 ，标准不确定度为：

.
. ( )mLu

k
0 2

0 121,V a = =

（2）容量瓶的容量变动性引入的不确定度。通

过称量 10 次统计标准偏差很小，可以忽略不计。

（3）温度变化引入的标准不确定度。设温差为

3℃，水的膨胀系数为 2.1×10–4℃ –1，该项标准不确

定度为 500×3×2.1×10–4／ 3 =0.16 (mL)。
将以上分量合成得：

. . . ( )mLu 0 12 0 16 0 201
2 2

V = + =

.u
V

u
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1

1 4
r V
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3.5　1 000 mL 容量瓶引入的不确定度 ur,V2

评定过程同 3.4，计算结果 ur,V2=3.6×10–4。

3.6　50 mL 单标线移液管引入的不确定度 ur,V3

此项包括 3 个部分：

（1）检定证书给出 A 级允差为 0.04 mL，按照

均匀分布考虑，k= 3 ，标准不确定度为：

.
. ( )mLu

3

0 04
0 0233,1V = =

（2）称样变动性，通过称量 10 次统计，根据经

验，此部分可以忽略。

（3）温度变化引入的标准不确定度。温差假设

为 3℃，水的膨胀系数为 2.1×10–4 mL／℃，该项标

准不确定度设为正态分布，k= 3 ，则：

50 3 2.1 10 0.016(mL)u k3,3

4

V
# # #= =

-

此 3 部分合成得 50 mL 单标线移液管引入的

标准不确定度：

. . . ( )mLu 0 023 0 016 0 0253
2 2

V = + =
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V

u
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3

3 4
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4　合成不确定度 uc 及扩展不确定度 U
根据前文分析及计算，各不确定分量及计算结

果见表 1。
表 1　不确定度分量

不确定度来源 符号 相对标准不确定度

所用试剂纯度 ur,c 0.000 058
称样用电子天平 ur,m 0.000 026

制备用 500 mL 容量瓶 ur,V1 0.000 4
制备用 1 000 mL 容量瓶 ur,V2 0.000 36

制备用 50 mL 移液管 ur,V3 0.000 56

将表 1 中 5 个不确定分量合成得：
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包含因子 k=2，则可得扩展不确定度 U ：

U=kuc=1.56×10–3=0.16%
5　结论

对各影响因素的不确定度分量进行量化比较

后可知，制备混合溶液所用的 500 mL 容量瓶和 50 
mL 移液管引入的不确定度分量较大。因此在混合

标准溶液的制备过程中，采用经纯度检验并确认的

高纯原料，精密称量，用高纯水和酸制备、精密定容，

并通过选用检定合格且允差最小的计量器具即可控

制其引入的不确定度。
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基础化妆品新国标实施　部分标准高于美日
不久前，质检总局和国家标准委批准，GB／T 29665–

2013《护肤乳液》和 GB／T 29680–2013 《洗面奶、洗面膏》两

个国家标准于 8 月起实施。至此，中国化妆品行业摆脱了基

础化妆品无国家标准的尴尬境地。业内人士指出，国标的实

施必将提高整个行业的门槛，也将带动整个行业的洗牌。

卫生安全指标趋严

护肤乳液和洗面奶是消费者使用最广泛的两款基础化

妆品，然而此前这两个产品却一直没有强制性国家标准。

据了解，《护肤乳液》和《洗面奶、洗面膏》两项新的国

家标准在原料、卫生标准等方面作出严格规定，修订完善了

禁限用物质表等内容。

以卫生指标为例，产品中不得检出粪大肠菌群、铜绿假

单胞菌和金黄色葡萄球菌。汞含量不得大于 1 mg／kg、铅含

量不得大于 10 mg／kg、砷含量不得大于 4 mg／kg。除了砷

含量高于欧盟标准外，其它的均一样，其中部分标准高于美

国和日本的标准。

　　选购化妆品要“三看”

市场上化妆品鱼龙混杂，消费者在购买时该如何选择 ?
国际美妆教练林琼介绍，选购化妆品要“三看”。

一看产品外包装。购买化妆品时应仔细检查产品外包

装上是否有厂名、产品名、生产许可证、卫生许可证、特殊用

途化妆品许可证。打开顶盖，查看产品外观有无变色、膨胀、

浑浊、起泡、分层、干缩、裂缝、霉点等现象，有无酸败气味或

其它异味。

二看使用产品是否过敏。在首次购买和更换原有化妆

品时，可取出少量产品均匀涂擦在手腕内侧，观察是否过敏。

如果产品能均匀紧致地附着在皮肤表面，有润滑舒适感觉，

说明产品质地细腻，适合购买。

三看合法票据。购买化妆品应选择大型商场超市或者

信誉较好企业，要求商家提供发票或者电脑打印小票，上面

注明品名、厂家等内容，利于将来维权。             （仪器信息网）

《奶瓶奶嘴》强制性国家标准编制工作启动
不久前从中国玩具和婴童用品协会获悉，《奶瓶奶嘴》

强制性国家标准项目即将正式启动，将解决奶瓶产品国家标

准缺失问题。

《奶瓶奶嘴》标准启动会不久前在北京举行，中国玩具和

婴童用品协会及协会推荐的好孩子、日康、新安怡、贝亲等 12
家标准起草单位参加会议。在随后的标准起草工作中，协会

主要负责行业意见征集、验证试验等工作的组织与协调。即

将出台的国家标准将不分材质，同时包括奶嘴的安全要求。

早在今年 4 月，中国玩具和婴童用品协会发布奶瓶联

盟标准，引起社会各界高度关注。为推动国家尽快制定不分

材质、统一的奶瓶国家标准，协会致函质检总局，获得高度重

视，相关部门将尽快解决奶瓶产品国家标准缺失问题。

                                                                       （仪器信息网）

国内埃博拉病毒检测试剂问世
从华大基因科技有限公司（以下简称华大基因）获悉，

该公司联合军事医学科学院微生物流行病研究所，成功研制

出埃博拉病毒核酸检测试剂，现已向国家食品药品监督管理

总局申请应急审批，供防治埃博拉疫情使用。

埃博拉出血热是由埃博拉病毒引起的一种急性出血性

传染病，临床表现主要为突起发热、出血和多脏器损害。虽

然此次疫情还未波及我国，但我国与疫区国家人员交往、贸

易往来活动频繁，要防止埃博拉病毒进入我国形成蔓延，第

一时间提供准确、特异的检测试剂盒非常重要。

据了解，华大基因此前多次参与国家突发公共卫生事件

应急处理，与合作单位完成了中国第一例 SARS 病毒基因组

序列、第一例感染人的高致病性禽流感病毒基因组序列、第

一株感染人的猪链球菌基因组序列、新型布尼亚病毒致发热

伴血小板减少综合征的发现与诊断，并研制出人感染 H7N9
禽流感诊断试剂。                                              ( 中国科学报 )




