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气相色谱法测定工作场所空气中四氢呋喃的不确定度分析
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摘要院摇 咱目的暂 摇 分析气相色谱法测定工作场所空气中四氢呋喃的不确定度袁找出测定过程中的关键环节袁保证

实验室数据的准确性和可靠性遥 摇 咱方法暂 摇 通过不确定度分析袁找出产生不确定度的主要来源遥 摇 咱结果暂 摇 四氢呋

喃测定的扩展不确定度为 缘援 源 皂早 辕 皂猿渊噪 越 圆冤遥 摇 咱结论暂 摇 气相色谱法测定工作场所空气中四氢呋喃的过程中袁采样

体积尧标准溶液配制尧工作曲线绘制尧重复性测定是影响结果可靠性的重要环节遥
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摇 摇 根据 叶中华人民共和国计量技术规范曳 渊 允允云
员园缘怨要员怨怨怨冤和叶检测和校准实验能力的通用要求曳
渊陨杂韵 辕 陨耘悦 员苑园圆缘要圆园园缘冤袁在计量认证或实验室认可

工作中袁测量不确定度是评定的重要内容之一咱员暂 袁通
过计量认证和实验室认可的相关实验室应具有对不

确定度测量评定的程序遥 而不确定度评定是检测结

果的一个重要组成部分袁它可以使检测结果更趋科学

和真实袁在实验室的质量管理和质量保证中显得非常

重要遥 我们以气相色谱法测定工作场所空气中四氢

呋喃的不确定度分析为例袁对检测结果进行不确定度

评定袁分析检测过程中的不确定度来源袁计算检测结

果合成不确定度和扩展不确定度袁为正确评价和使用

检测结果提供依据遥

员摇 材料与方法

员援 员摇 仪器与主要试剂

粤早蚤造藻灶贼 原 远愿怨园 型气相色谱仪袁带氢火焰离子化

检测器渊云陨阅冤袁自动进样器遥 四氢呋喃院色谱纯试剂

渊纯度 怨怨援 怨豫 冤袁由阿拉丁上海晶纯试剂有限公司提

供渊批号院员怨猿苑愿袁比重院园援 愿愿怨圆 早 辕 皂蕴冤遥 二硫化碳院进
口无苯二硫化碳袁经色谱鉴定无杂峰遥
员援 圆摇 测量方法

按叶工作场所空气有毒物质测定摇 杂环化合物曳
渊郧月在 辕 栽 员远园援 苑缘要圆园园源冤中四氢呋喃和吡啶的溶剂解

吸 原气相色谱法操作遥
员援 圆援 员摇 样品采集摇 短时间采样院在采样点袁打开 源园员
有机担体管两端袁以 员园园 皂蕴 辕 皂蚤灶 流量采集 员缘 皂蚤灶 空

气样品遥
员援 圆援 圆摇 样品前处理摇 将采过样的吸附剂倒入溶剂解

吸瓶中袁加入 员援 园园 皂蕴 二硫化碳袁封闭后袁振摇 员 皂蚤灶袁
解吸 猿园 皂蚤灶袁解吸液待测遥
员援 圆援 猿摇 四氢呋喃标准系列溶液配制

员援 圆援 源 摇 色谱条件 摇 色谱柱院陨晕晕韵宰粤载 远园 皂 伊 缘猿园
滋皂 伊员援 园 滋皂遥 柱温院初始 苑园益袁以 圆益 辕 皂蚤灶 的速度

升至 愿缘益袁再保持 员 皂蚤灶遥 汽化室温度院员缘园益遥 检测

室温度院员缘园益遥 载气渊氮气冤流量院缘援 苑 皂蕴 辕 皂蚤灶遥 进

样方式院不分流进样遥 氢气流量院猿园援 园 皂蕴 辕 皂蚤灶遥 空

气流量院猿园园援 园 皂蕴 辕 皂蚤灶遥 进样体积院员 滋蕴遥
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圆摇 不确定度计算

圆援 员摇 数学模型

悦 越 悦园
灾园

越 曾曾 伊 员援 园园
灾园

悦要空气中四氢呋喃的浓度袁皂早 辕 皂猿曰悦园要样品中

四氢呋喃含量袁滋早曰灾园要标准状态下的采样体积袁蕴曰
曾曾要测得解吸液中四氢呋喃的浓度袁滋早 辕 皂蕴曰员援 园园要
解吸液的体积袁皂蕴遥
圆援 员援 员摇 标准系列溶液浓度渊表 员冤
摇 摇 悦标渊早 辕 皂蕴冤 越 悦稀渊滋早 辕 皂蕴冤 伊 灾稀渊滋蕴冤

灾定渊皂蕴冤 伊员园园园
悦标要标准系列溶液浓度曰悦稀要待稀释的标准溶液

浓度曰灾稀要移取待稀释标准溶液的量曰灾定要定容体积遥
表 员摇 四氢呋喃标准系列溶液配制

标准
序号

待稀释标准
溶液浓度渊滋早 辕 皂蕴冤

可调移液器移取
待稀释标准溶液

的量渊滋蕴冤
二硫化碳
定容体积渊皂蕴冤

标准系列
浓度渊滋早 辕 皂蕴冤

杂员 愿愿怨 缘 员园园 源源援 缘
杂圆 愿愿怨 员园 员园园 愿愿援 怨
杂猿 愿愿怨 圆缘 圆园园 员员员
杂源 愿愿怨 圆缘 员园园 圆圆圆
杂缘 愿愿怨 缘园 员园园 源源缘

圆援 员援 圆摇 标准曲线摇 赠 越 遭曾 垣 葬

圆援 员援 猿摇 样液浓度摇 曾曾 越 赠 原 葬
遭

圆援 员援 源 空气中四氢呋喃的浓度摇 悦 越 悦园
灾园

圆援 员援 缘摇 不确定度来源及方差合成摇

怎则藻造 越 怎圆
则藻造渊员冤 垣怎圆

则藻造渊圆冤 垣怎圆
则藻造渊猿冤 垣怎圆

则藻造渊源冤 垣怎圆
则藻造渊缘冤 垣怎圆

则藻造渊远冤 垣怎圆
则藻造渊苑冤

怎则藻造渊员冤要标准溶液配制时产生的相对不确定度曰
怎则藻造渊圆冤要工作曲线拟合产生的相对不确定度曰怎则藻造渊猿冤要
样品重复测定产生的相对不确定度曰怎则藻造渊源冤要样品加

入解吸液产生的相对不确定度曰怎则藻造渊缘冤要回收率相对

不确定度曰怎则藻造渊远冤要采样体积产生的相对不确定度曰
怎则藻造渊苑冤要标准品纯度相对不确定度遥
圆援 圆摇 不确定度分量评定

圆援 圆援 员 摇 标准溶液配制产生的相对不确定度分量

怎则藻造渊员冤评定摇
淤 可调移液器产生的相对不确定度渊表 圆冤

表 圆摇 可调移液器产生的相对不确定度

检定点渊滋蕴冤 相对误差渊豫冤 重复性渊豫冤 怎则藻造

缘 园援 缘 园援 圆 渊渊园援 缘豫猿 冤圆 垣 渊园援 圆豫冤圆冤 伊员 越猿援 缘 伊员园 原猿

圆缘 原园援 缘 园援 源 渊渊 原园援 缘豫
猿 冤圆 垣 渊园援 源豫 冤圆冤 伊圆 越苑援 园 伊员园 原猿

员园 园援 圆 园援 圆 渊渊园援 圆豫猿 冤圆 垣 渊园援 圆豫冤圆冤 伊员 越圆援 猿 伊员园 原猿

缘 原员援 园 园援 员 渊渊 原员援 园豫
猿 冤圆 垣 渊园援 员豫 冤圆冤 伊员 越缘援 怨 伊员园 原猿

摇 摇 于 容量瓶稀释产生的相对不确定度院根据表 猿袁
员园园 皂蕴 容量瓶稀释引入的相对不确定度

怎员 越 渊园援 园缘愿圆 垣园援 园园缘园圆 垣园援 园猿远圆冤 伊源
员园园 越员援 源 伊员园 原猿袁

圆园园 皂蕴 容量瓶稀释引入的相对不确定度

怎圆 越 园援 员圆圆 垣 园援 园园怨圆圆 垣 园援 园苑猿圆
圆园园 越 苑援 园 伊 员园 原源遥

表 猿摇 容量瓶稀释引入的相对不确定度

容量瓶容量渊皂蕴冤 允许误差渊皂蕴冤 怎则藻造渊葬冤渊皂蕴冤
怎则藻造渊遭冤 渊重复测定 员园 次冤

渊皂蕴冤 实验室温度控制渊益冤 水膨胀系数渊皂蕴 辕 益冤 怎则藻造渊糟冤 渊水温差效应冤
渊皂蕴冤

员园园 依 园援 员园 园援 员园
猿 越 园援 园缘愿 园援 园园缘园 圆缘 依 猿 圆援 员 伊 员园 原源 猿 伊 圆援 员 伊 员园 原源 伊 员园园

猿 越 园援 园猿远

圆园园 依 园援 圆园 园援 圆园
猿 越 园援 员圆 园援 园园怨圆 圆缘 依 猿 圆援 员 伊 员园 原源 猿 伊 圆援 员 伊 员园 原源 伊 圆园园

猿 越 园援 园苑猿

摇 摇 盂 标准溶液及配制产生的相对不确定度院
怎则藻造渊员冤 越 渊猿援 缘 伊员园 原猿冤圆 垣 渊苑援 园 伊员园 原猿冤圆 垣 渊圆援 猿 伊员园 原猿冤圆 垣 渊缘援 怨 伊员园 原猿冤圆 垣 渊员援 源 伊员园 原猿冤圆 垣 渊苑援 园 伊员园 原源冤圆

越员援 园 伊员园 原圆

圆援 圆援 圆 摇 工作曲线拟合产生的相对不确定度分量

怎则藻造渊圆冤评定

淤 气相色谱测定四氢呋喃标准曲线院选用标准

序号为 杂园尧杂员尧杂圆尧杂猿尧杂源尧杂缘袁相对应浓度 曾蚤渊滋早 辕 皂蕴冤
为 园尧源源援 缘尧愿愿援 怨尧员员员尧圆圆圆尧源源缘 的标准溶液作标准系

列遥 采用上述分析条件重复测定 远 次袁所得峰面积的

均值渊 赠蚤 渊粤则藻葬冤冤 为 园尧圆员园援 苑尧源圆怨援 源尧缘猿园援 员尧员园缘圆尧
圆园苑怨遥 曾蚤 对赠蚤作回归方程得院赠 越 苑援 怨圆园 垣 源援 远远苑曾袁则 越
园援 怨怨怨怨袁遭 越源援 远远苑袁灶圆 越 远 伊 远 越 猿远遥

于 工作曲线拟合产生的相对不确定度分量
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怎则藻造渊圆冤的计算

按实验方法对标准系列各点重复测定 远 次袁工作

曲线的拟合过程见表 源遥
表 源摇 工作曲线拟合过程

测定
序号

曾蚤渊滋早 辕 皂蕴冤曾原 渊滋早 辕 皂蕴冤 曾蚤 原 曾原 渊曾蚤 原 曾原 冤圆 移猿远
躁 越 员渊曾蚤 原 曾原 冤圆

员 园 原 员缘圆 圆猿员园源
圆 源源援 缘 原 员园愿 员员缘缘远
猿 愿愿援 怨 员缘圆 原 远猿援 员 猿怨愿圆 苑愿远源猿圆
源 员员员 原 源员 员远愿员
缘 圆圆圆 苑园 源怨园园
远 源源缘 圆怨猿 愿缘愿源怨

测定
序号

赠蚤渊粤则藻葬冤
标准系列重复测定的峰面积

赠园
曾蚤 代入回归方程结果

员 园 园 园 园 园 园 苑援 怨
圆 圆员园援 园 圆园苑援 园 圆园远援 缘 圆员园援 圆 圆员圆援 怨 圆员苑援 苑 圆员缘援 远
猿 源圆圆援 远 源圆愿援 员 源圆缘援 怨 源猿员援 愿 源猿猿援 缘 源猿源援 圆 源圆圆援 愿
源 缘圆园援 员 缘猿猿援 怨 缘猿怨援 园 缘圆苑援 圆 缘猿圆援 远 缘圆苑援 苑 缘圆远援 园
缘 员园苑员 员园远园 员园缘圆 员园猿怨 员园源园 员园源苑 员园源源
远 圆员员员 圆员员缘 圆园源苑 圆园愿苑 圆园远缘 圆园缘园 圆园愿缘

测定
序号

赠蚤 原 赠园 移猿远
躁 越 员渊赠蚤 原 赠园 冤圆

员 原 苑援 怨 原 苑援 怨 原 苑援 怨 原 苑援 怨 原 苑援 怨 原 苑援 怨
圆 原 愿援 远 原 员员援 远 原 员圆援 员 原 愿援 源 原 缘援 苑 原 园援 怨
猿 原 员源援 远 原 怨援 员 原 员员援 猿 原 缘援 源 原 猿援 苑 原 猿援 园 苑援 园 伊 员园猿
源 原 员苑援 怨 原 源援 员 员援 园 原 员园援 愿 原 缘援 源 原 员园援 猿
缘 员圆 员 原 苑 原 圆园 原 员怨 原 员圆
远 圆源 圆愿 原 源园 园 原 圆圆 原 猿苑

摇 摇 将待测样品重复测定 远 次袁得到峰面积渊粤则藻葬冤为
员园猿园尧员园猿苑尧员园员怨尧员园猿猿尧员园源愿尧员园圆缘遥 将峰面积值代入

回归方程求得浓度值 渊 滋早 辕 皂蕴冤 为 圆员怨援 员尧圆圆园援 远尧
圆员远援 愿尧圆员怨援 苑尧圆圆猿援 园尧圆员愿援 园遥 灶员 越 远 袁平均结果渊 曾曾袁
滋早 辕 皂蕴冤 越 圆员怨援 缘 袁待测样品重复测定测得浓度值标

准差 泽曾 越 圆援 员缘 袁赠粤 则 藻 葬 越员园猿圆遥
悦 越 悦园

灾园
越 曾曾 伊 员援 园园

员援 缘 员源远援 猿 皂早 辕 皂猿

杂砸 越 移灶圆
躁 越 员渊赠蚤 原 赠园冤圆

灶圆 原 圆 越 移猿远
躁 越 员渊赠蚤 原 赠园冤圆

猿远 原 圆
越 苑援 园 伊 员园猿

猿源 越 员源援 猿愿

怎则藻造渊圆冤 越 杂砸

遭 曾曾

员
灶员

垣 员
灶圆

垣 渊曾曾 原 曾原 冤圆

移灶圆
躁 越 员渊曾蚤 原 曾原 冤圆

越 员源援 猿愿
源援 远远苑 伊圆员怨援 缘

员
远 垣 员

猿远 垣 渊圆员怨援 缘 原员缘圆冤圆
苑愿远源猿圆

越 远援 猿 伊 员园 原猿

圆援 圆援 猿 摇 样品重复性测定产生的相对不确定度分量

怎则藻造渊猿冤评定摇
怎则藻造渊猿冤 越 泽曾

曾曾
越 圆援 员缘
圆员怨援 缘 越 怨援 愿 伊 员园 原猿

圆援 圆援 源摇 样品加入解吸液的量引入的相对不确定度分

量 怎则藻造渊源冤评定摇 查 员 皂蕴 移液管检定证书袁相对误差为

依园援 园园远袁重复性为 园援 员豫 袁则
怎则藻造渊源冤 越 渊园援 园园远猿 冤圆 垣 渊园援 员豫 冤圆 越 猿援 远 伊 员园 原猿

圆援 圆援 缘摇 回收率相对不确定度分量 怎则藻造渊缘冤 评定摇 在未

采过样的 源园员 有机担体管中分别注入四氢呋喃标准

液 源源援 缘 滋早渊测定 愿 次冤和 圆圆圆 滋早渊测定 苑 次冤袁按样品

前处理操作袁测定条件同样品遥 实测值渊滋早冤为 源猿援 员尧
源圆援 愿尧源源援 员尧源圆援 苑尧源猿援 缘尧源圆援 园尧源圆援 远尧源猿援 苑 和 圆圆员尧圆圆源尧
圆员愿尧圆员缘尧圆员远尧圆圆怨尧圆圆员遥 由此得出院灶 越 员缘袁平均回收

率 越 怨愿援 园豫 袁泽 越园援 园圆猿遥
怎缘 越 泽

灶
越 园援 园圆猿

员缘 越 园援 园园缘怨

贼 越 员 原平均回收率
怎渊缘冤

越 员 原 园援 怨愿园
园援 园园缘怨

越 猿援 猿怨 跃 贼渊员缘袁园援 怨缘冤 越 圆援 员猿
说明平均回收率与 员援 园 之间差异有统计学意义袁

来源于回收率的不确定度分量应计算在内遥
空气中四氢呋喃的浓度渊皂早 辕 皂猿冤 越 员源远援 猿

平均回收率

越 员源远援 猿
园援 怨愿园 越 员源怨援 猿

怎则藻造渊缘冤 越 怎渊缘冤
平均回收率

越 园援 园园缘怨
怨愿援 园豫 越远援 园 伊 员园 原猿

圆援 圆援 远摇 采样体积相对不确定度分量 怎则藻造渊远冤 评定摇 用

空气采样器采集样品袁查检定证书袁其扩展不确定度

为 员援 猿豫 渊噪 越 圆冤袁由此得到院
摇 摇 怎则藻造渊远冤 越 员援 猿豫

圆 越 远援 缘 伊 员园 原猿

圆援 圆援 苑摇 标准品纯度相对不确定度分量 怎则藻造渊苑冤 评定摇
标准品使用四氢呋喃色谱纯试剂渊纯度 怨怨援 怨豫 冤袁四
氢呋喃标准存在 园援 员豫分散袁由此得出院
摇 摇 怎则藻造渊苑冤 越 园援 员豫

猿 越 缘援 愿 伊 员园 原源

圆援 猿摇 相对不确定度分量汇总

粤 类院怎则藻造渊圆冤 尧怎则藻造渊猿冤 尧怎则藻造渊缘冤 遥
月 类院怎则藻造渊员冤 尧怎则藻造渊源冤 尧怎则藻造渊远冤 尧怎则藻造渊苑冤 遥
合成相对不确定度院
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摇 摇 怎则藻造 越 怎圆
则藻造渊员冤 垣 怎圆

则藻造渊圆冤 垣 怎圆
则藻造渊猿冤 垣 怎圆

则藻造渊源冤 垣 怎圆
则藻造渊缘冤 垣 怎圆

则藻造渊远冤 垣 怎圆
则藻造渊苑冤

越 渊员援园 伊员园 原圆冤圆 垣渊远援猿 伊员园 原猿冤圆 垣渊怨援愿 伊员园 原猿冤圆 垣渊猿援远 伊员园 原猿冤圆 垣渊远援园 伊员园 原猿冤圆 垣渊远援缘 伊员园 原猿冤圆 垣渊缘援愿 伊员园 原源冤圆

越 员援 愿豫
圆援 源摇 扩展不确定度计算

扩展相对不确定度院
怎则藻造 越 员援 愿豫 伊圆 越猿援 远豫 渊噪 越圆冤
扩展不确定度院
怎 越员源怨援 猿 皂早 辕 皂猿 伊 猿援 远豫 越缘援 源 皂早 辕 皂猿渊噪 越 圆冤

圆援 缘摇 报告

空气中四氢呋喃含量院
悦 越 渊员源怨援 猿 依 缘援 源冤 皂早 辕 皂猿渊噪 越 圆冤

猿摇 讨论

本文结果显示袁在采用气相色谱法测定工作场所

空气中四氢呋喃的过程中袁测量结果的不确定度主要

来源于 苑 个方面院标准溶液配制产生的不确定度袁工
作曲线拟合产生的不确定度袁样品重复性测定时产生

的不确定度袁样品加入解吸液的量产生的不确定度袁
回收率产生的不确定度袁采样体积产生的不确定度袁
标准品纯度产生的不确定度遥 其中标准溶液配制产

生的不确定度尧样品重复性测定产生的不确定度对测

定结果影响较大袁其次是采样体积产生的不确定度尧

工作曲线拟合产生的不确定度尧回收率产生的不确定

度尧样品加入解吸液产生的不确定度袁标准品纯度产

生的不确定度对结果影响小遥 因此袁在测定过程中袁
为了得到更小的不确定度测定结果袁应关注标准溶液

的配制尧样品重复性测定尧工作曲线的绘制尧采样体

积尧回收率尧加解吸液的量等环节遥 在平时检测过程

中必须规范标准物质的使用袁有详细的配制记录袁严
格控制好配制过程中的每一步骤遥 可以通过增加工

作曲线的点数袁使待测样品的浓度尽可能接近标准曲

线的平均浓度遥 提高实验人员的操作水平袁保证检测

仪器处于良好状态袁选用高质量的 源园员 有机担体管袁
采用纯度高的色谱纯试剂作为标准品等袁有利于获得

满意的不确定度测定结果袁保证实验室数据的准确性

和可靠性遥

源摇 参考文献
咱员暂昃向君援 实验室认可准备与审核工作指南咱酝暂援 北京院中国

标准出版社袁圆园园猿院猿圆缘 原 猿猿远援
渊收稿日期院圆园员猿 原 园员 原 圆员冤

渊上接第 圆源源 页冤
表 源摇 不同职业的发病情况

摇 摇 职业 发病数 构成比渊豫 冤 摇 摇 职业 发病数 构成比渊豫 冤
学生 猿源 源援 源远 农民 员猿 员援 苑园
教师 源 园援 缘圆 牧尧渔渊船冤民 员 园援 员猿
餐饮食品业 圆 园援 圆远 干部职员 员愿 圆援 猿远
公共场所服务员 圆 园援 圆远 离渊退冤休人员 圆员远 圆愿援 猿员
商业服务员 愿 员援 园缘 家务及待业 远苑 愿援 苑愿
医务人员 源 园援 缘圆 不详 圆苑 猿援 缘源
工人 圆远远 猿源援 愿远 其他 圆怨 猿援 愿园
民工 苑圆 怨援 源源 合计 苑远猿 员园园援 园园

猿摇 讨论

本文资料表明袁本区 圆园园缘 年以后结核病疫情呈

下降趋势袁说明叶中国结核病防治规划实施工作指

南曳的具体运用和实施发挥了重要作用遥 而我市

阅韵栽杂 策略的全面落实袁 对控制传染源尧切断传播途

径起到了重要的作用遥
就病例的性别尧年龄尧职业情况分别来看袁男性的

发病率高于女性袁是女性的 圆援 源员 倍袁与国内其他地区

报道基本一致咱员暂 遥 可能与男性体质情况尧吸烟尧饮酒

情况有关咱圆暂 遥 高发年龄以青壮年为主袁其次为老人袁
分析其原因袁可能是因为青壮年是家庭的主要劳动

力袁活动范围比较广遥 而离渊退冤休老人大多受一些

慢性病的影响袁机体免疫功能较差袁易被结核病侵袭遥
园 耀 员园 岁组无结核病病例发生袁可能与新生儿接种卡

介苗有关遥
为进一步控制结核病疫情袁降低发病率袁需继续

规范实施现代结核病控制策略遥 广泛开展宣传袁加大

宣传力度袁提高群众防治结核病的意识遥 加强结核病

网络专报工作袁努力提高各项工作指标遥 同时袁研发

有关结核病的新型疫苗袁建立更有效的保护屏障袁为
实现联合国千年发展目标而努力遥
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