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［摘　 要］ 　 为了探讨金芩芍注射液含量测定的不确定度分析评定，通过分析测量过程，建立数学模

型，确定不确定度来源，评价各标准不确定度分量合成标准不确定度，评定扩展不确定度，给出不确

定度评定结果报告。 金芩芍注射液含量测定结果可表示为（２．９６±０．０４）ｍｇ ／ ｍＬ （ｋ ＝ ２）。 测量结果

不确定度的主要来源为天平称量、高效液相色谱仪和小体积玻璃量具。
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　 　 Ｃｏｒｒｅｓｐｏｎｄｉｎｇ ａｕｔｈｏｒ： ＦＡＮ Ｑｉａｎｇ，Ｅ－ｍａｉｌ：ｆａｎｑｉａｎｇ＠ ｉｖｄｃ．ｏｒｇ．ｃｎ

Ａｂｓｔｒａｃｔ： Ｅｖａｌｕａｔｅ ｔｈｅ ｕｎｃｅｒｔａｉｎｔｙ ｏｆ ｃｏｎｔｅｎｔ ｆｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ Ｊｉｎｑｉｎｓｈａｏ Ｉｎｊｅｃｔｉｏｎ． Ｔｈｅ ｅｆｆｅｃｔｓ ｏｎ ｍｅａｓｕｒｉｎｇ ａｒｅ
ｄｉｓｃｕｓｓｅｄ， ａ ｍａｔｈｅｍａｔｉｃａｌ ｍｏｄｅｌ ｏｆ ｕｎｃｅｒｔａｉｎｔｙ ｏｆ Ｊｉｎｑｉｎｓｈａｏ Ｉｎｊｅｃｔｉｏｎ ｗａｓ ｅｓｔａｂｌｉｓｈｅｄ， ｔｈｅ ｕｎｃｅｒｔａｉｎｔｙ ｏｆ ｅａｃｈ
ｖａｒｉａｂｌｅ ｗａｓ ｃａｌｃｕｌａｔｅｄ， ａｔ ｌａｓｔ ｃａｌｃｕｌａｔｅｄ ｔｈｅ ｅｘｐａｎｄｅｄ ｕｎｃｅｒｔａｉｎｔｙ ａｎｄ ｓｈｏｗｅｄ ｔｈｅ ｒｅｐｏｒｔ ｏｆ ｕｎｃｅｒｔａｉｎｔｙ ｏｆ
ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ． Ｔｈｅ ｒｅｓｕｌｔ ｏｆ ｃｏｎｔｅｎｔ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｃａｎ ｂｅ ｅｘｐｒｅｓｓｅｄ ａｓ （２．９６±０．０４） ｍｇ ／ ｍＬ （ｋ ＝ ２）． Ｔｈｅ ｍａｉｎ
ｓｏｕｒｃｅｓ ｏｆ ｍｅａｓｕｒｅｍｅｎｔ ｕｎｃｅｒｔａｉｎｔｙ ｗｅｒｅ ｂａｌａｎｃｅ ｒａｎｇｅ， ｈｉｇｈ ｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅ ｌｉｑｕｉｄ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ ａｎｄ ｓｍａｌｌ
ｃａｐａｃｉｔｙ ｍｅａｓｕｒｉｎｇ ｖｅｓｓｅｌ．
Ｋｅｙ ｗｏｒｄｓ： ｕｎｃｅｒｔａｉｎｔｙ； Ｊｉｎｑｉｎｓｈａｏ Ｉｎｊｅｃｔｉｏｎ； ｈｉｇｈ ｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅ ｌｉｑｕｉｄ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ

　 　 在进行兽药检验时，检验环境的变化、仪器的

限制、方法的不完善及操作的不规范等，使检验结

果产生误差。 正确表达含有误差的检验结果及评

价检验结果的可信程度，可使检验结果更准确，检
验结论更科学可靠。

测量不确定度是表征合理地赋予被测量之值

的分散性，与测量结果相联系的参数，用来定量表

示测量结果的可信程度［１］。 测量不确定度对测量

结果临界值的判断、检测方法的确认和测量结果与

国际接轨具有重要意义。 试验根据 ＣＮＡＳ－ＧＬ０６：

２００６《化学分析中不确定度的评估指南》及相关规

定［２］，参考相关文献，对高效液相色谱法测定金芩

芍注射液含量的不确定度进行评价［３］，探讨其在中

药注射剂定量检验中的应用，提高检验结论的准确
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性和科学性。
１　 材料与方法

１．１ 　 仪器与试剂 　 高效液相色谱仪 （ Ｗａｔｅｒｓ
ｅ２６９５，２４８９ＵＶ ／ Ｖｉｓ Ｄｅｔｅｃｔｏｒ）；电子天平（ＭＥＴＴＬＥＲ
ＴＯＬＥＤＯ，ＸＳ２０５）；２５０ ｍＬ 单标线容量瓶（Ａ 级）；
２５ ｍＬ 单标线容量瓶（Ａ 级）；５ ｍＬ 单标线移液管

（Ａ 级）；乙腈（色谱级，默克公司）；０．４％磷酸水溶

液：量取 ４ ｍＬ 磷酸（批号：２０１６１２１５，国药集团化学

试剂有限公司）置试剂瓶中，加水至 １０００ ｍＬ，摇
匀。 绿原酸对照品（批号：Ｚ０２６１７０２，９８． ３％，中国

兽医药品监察所）；金芩芍注射液（批号：２０１６０７０１，
规格：１０ ｍＬ）。
１．２　 色谱条件 　 色谱柱：ＸＢｒｉｄｇｅＴＭ Ｃ１８（４．６ ｍｍ×

２５０ ｍｍ，５ μｍ）；流动相：乙腈－０．４％磷酸水（１３ ∶
８７）；流速：１．０ ｍＬ ／ ｍｉｎ；检测波长：３２７ ｎｍ。
１．３　 对照品溶液的制备 　 取绿原酸对照品 １２．５０

ｍｇ，精密称定，置 ２５０ ｍＬ 容量瓶中，加流动相适量

使溶解并稀释至刻度，摇匀，即得。
１．４　 供试品溶液的制备 　 取 ３ 支供试品混匀［４］，
精密量取 ５ ｍＬ，置 ２５ ｍＬ 量瓶中，加流动相稀释至

刻度，摇匀，即得。
１．５　 数学模型　 本试验数学模型为：

ＣＸ ＝
ＡＸ×Ｗ×ｐ×Ｖ２

ＡＳ×ＶＳ×Ｖ１

式中：ＣＸ 为供试品中绿原酸的浓度；ＡＸ 为供试

品溶液的峰面积；ＡＳ 为对照品溶液的峰面积；Ｗ 为

对照品的称样量（ｍｇ）；ｐ 为对照品的纯度；ＶＳ 为对

照品溶液的体积（ｍＬ）；Ｖ１ 为供试品的量取体积

（ｍＬ）；Ｖ２ 为供试品的定容体积（ｍＬ）。
１．６　 测定步骤分析及结果计算模型　 在上述条件

下，分别测定供试品溶液与对照品溶液，并按公式

计算绿原酸含量。 具体步骤如图 １。

图 １　 金芩芍注射液含量测定试验步骤

Ｆｉｇ １　 Ｓｔｅｐｓ ｏｆ ｍｅｎｓｕｒａｔｉｏｎ ｏｆ ｔｈｅ ｃｏｎｔｅｎｔ ｏｆ Ｊｉｎｑｉｎｓｈａｏ Ｉｎｊｅｃｔｉｏｎ

２　 结果与分析

２．１　 测量不确定度主要来源及分析　 测量过程中

不确定度的来源主要有以下三个方面（图 ２）：（１）
对照品称量过程引入的不确定度（Ｗ）；（２）供试品

溶液、对照品溶液配制过程引入的不确定度（Ｖ１ ／
Ｖ２、ＶＳ）；（３）供试品溶液、对照品溶液峰面积测定引

入的不确定度（ＡＸ、ＡＳ）。 中国兽医药品监察所提

供该批绿原酸对照品的纯度为 ９８．３％，但未提供其

不确定度的信息，结合查阅文献结果可知，对照品

纯度的不确定度对试验结果影响可忽略不计，故本

文不予评定。
２．２　 量化不确定度分量

２．２．１　 对照品称量过程的不确定度 ｕ（Ｗ） 　 分析

天平（型号 ＸＳ２０５）的检定证书标明，在 ０．０１ ｍｇ 档，
其示值误差为 ０．０９ ｍｇ，重复性标准偏差为０．０７ ｍｇ。
上述两项限值没有给定置信水平，认为是极限

值［５］。 假定其为矩形均匀分布（ｋ ＝ ３ ），按照矩形

均匀分布公式评定上述两项不确定度：ｕ１（Ｗ） ＝

０．０９
３

＝ ５．２０×１０－２ ｍｇ，ｕ２（Ｗ）＝ ０．０７
３

＝ ４．０４×１０－２ ｍｇ
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图 ２　 测量不确定度来源

Ｆｉｇ ２　 Ｔｈｅ ｓｏｕｒｃｅ ｏｆ ｍｅａｓｕｒｅｍｅｎｔ ｕｎｃｅｒｔａｉｎｔｙ

　 　 称量采用减重法进行，２ 次读数独立而不相关，
故天平的示值误差应计算 ２ 次，所以对照品称量过

程中引入的标准不确定度为：

ｕ（Ｗ）＝ ｕ１（Ｗ） ２×２＋ｕ２（Ｗ） ２

＝ （５．２０×１０－２） ２×２＋（４．０４×１０－２） ２ ＝ ８．３９×１０－２ ｍｇ

相对标准不确定度为：ｕｒｅｌ（Ｗ）＝ ｕ（Ｗ）
１２．５０

＝ ６．７１×１０－３

２．２．２　 对照品溶液配制过程的不确定度 ｕ（ＶＳ） 　
对照品溶液配制过程的不确定度主要源于 ２５０ ｍＬ
单标线容量瓶的不确定度，其不确定度主要源自三

个因素：①玻璃量具校准的不确定度 ｕ （ ＶＳ１ ）：
２５０ ｍＬ单标线容量瓶经检定为 Ａ 级，其容量允差为

±０．１５［６］，属于 Ｂ 类不确定度，按三角分布估计，则

标准不确定度为：ｕ（ＶＳ１）＝ ０．１５ ／ ６ ＝ ６．１２×１０－２ ｍＬ。
②重复读数的不确定度 ｕ（ＶＳ２）：由读数差异导致的

量取体积变化引入的不确定度可通过重复性试验

来评估。 通过重复测定充满液体后容量瓶的重量，
再除以该液体的密度，即得出体积重复性测定的结

果。 考虑到实际操作中，定容后即盖上磨口瓶塞称

重，溶剂挥发性对结果影响较人对刻度读数判断影

响引入的误差可忽略不计，故改用水充满 ２５０ ｍＬ

容量瓶至刻度，称重，重复操作 １０ 次。 按水的密度

１．０ ｍｇ ／ ｍＬ 折算体积，数据见表 １。 读数重复性属

于 Ａ 类不确定度，用贝塞尔公式法评定，ｕ（ＶＳ２） ＝

∑ｎ＝１０
ｉ＝１ （ＶＳ２ｉ－ＶＳ２）２

ｎ－１
，得到标准偏差为 ８．１６×１０－２ ｍＬ，可

直接用作标准不确定度。 即 ｕ（ＶＳ２）＝ ８．１６×１０－２ ｍＬ。
③温度的不确定度 ｕ（ＶＳ３）：属于 Ｂ 类不确定度。 容

量器皿校准温度在（２０±５）℃范围内变化近似矩形

分布。 ０．４％的磷酸水溶液采用水的膨胀系数为

２．１０×１０－４，乙腈的膨胀系数为 １．３７×１０－３。 按流动

相比例乙腈－０．４％磷酸水（１３ ∶ ８７）计算，２０ ℃时，
流动相的膨胀系数为 ３． ６１ × １０－４。 其标准不确定

度为：

ｕ（ＶＳ３）＝ ２５０×３．６１×１０－４×５ ／ ３ ＝ ２．６０×１０－１ ｍＬ。
将上述分量合成得 ２５０ ｍＬ 单标线容量瓶标准不确

定度为：

ｕ（ＶＳ）＝ ｕ（ＶＳ１） ２＋ｕ（ＶＳ２） ２＋ｕ（ＶＳ３） ２

＝ （６．１２×１０－２） ２＋（８．１６×１０－２） ２＋（２．６０×１０－１） ２

＝ ２．７９×１０－１ ｍＬ

相对标准不确定度为 ｕｒｅｌ（ＶＳ）＝
ｕ（ＶＳ）
２５０

＝ １．１２×１０－３

表 １　 ２５０ ｍＬ 容量瓶的重复量取结果（ｎ＝１０）
Ｔａｂ １　 Ｔｈｅ ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｒｅｐｅａｔｅｄ ｍｅａｓｕｒｉｎｇ ｏｆ ２５０ ｍＬ ｖｏｌｕｍｅｔｒｉｃ ｆｌａｓｋ（ｎ＝１０）

量取次数
Ｔｈｅ ｎｕｍｂｅｒ ｏｆ ｍｅａｓｕｒｉｎｇ １ ２ ３ ４ ５ ６ ７ ８ ９ １０

体积 ／ ｍＬ
Ｖｏｌｕｍｅ ／ ｍＬ ２４９．９２２ ２４９．８６５ ２４９．８６６ ２４９．９５７ ２４９．９１２ ２４９．９４２ ２４９．９３０ ２５０．０４５ ２５０．０６３ ２５０．０９９
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２．２．３　 供试品溶液配制过程的不确定度 ｕ（Ｖ１）、

ｕ（Ｖ２） 　 供试品溶液配制过程的不确定度主要源于

５ ｍＬ 单标线移液管 ｕ（Ｖ１）、２５ ｍＬ 单标线容量瓶 ｕ

（Ｖ２）的不确定度。 二者的不确定度均主要源自三

个因素：①玻璃量具校准的不确定度 ｕ （ Ｖ１１ ）、

ｕ（Ｖ２１）：５ ｍＬ 单标线移液管、２５ ｍＬ 单标线容量瓶

经检定为 Ａ 级，其容量允差分别为±０．０１５、±０．０３，

属于 Ｂ 类不确定度，按三角分别估计，则标准不确

定度为：ｕ（Ｖ１１）＝ ０．０１５ ／ ６ ＝ ６．１２×１０－３ ｍＬ，ｕ（Ｖ２１）

＝ ０．０３ ／ ６ ＝ １． ２２ × １０－２。 ②重复读数的不确定度

ｕ（Ｖ１２）、ｕ（Ｖ２２）：同 ２．２．２②，属于 Ａ 类不确定度，同

一 ５ ｍＬ 单标线移液管吸取 ５ ｍＬ 水放入量瓶，称

重，重复操作 １０ 次，用贝塞尔公式法评定，ｕ（Ｖ１２）＝

∑ｉ ＝１
ｎ＝１０（Ｖ１２ｉ－Ｖ１２）２

ｎ－１
，得到标准偏差为 ３．８０×１０－３ ｍＬ，

可直接用作标准不确定度，即 ｕ（Ｖ１２）＝ ３．８０×１０－３ ｍＬ。

数据见表 ２。 另将同一 ２５ ｍＬ 单标线容量瓶注水至

刻度，称重，重复操作 １０ 次，用贝塞尔公式法评定，

ｕ（Ｖ２２ ） ＝
∑ｉ ＝ １

ｎ＝１０（Ｖ２２ｉ－Ｖ２２） ２

ｎ－１
，得到标准偏差为

６．６８×１０－３ ｍＬ，可直接用作标准不确定度，即ｕ（Ｖ２２）

＝ ６．６８×１０－３ ｍＬ。 数据见表 ３。 ③温度的不确定度

ｕ（Ｖ１３）、ｕ（Ｖ２３）：属于 Ｂ 类不确定度。 同 ２．２．２③，流

动相的膨胀系数为 ３．６１×１０－４。 其标准不确定度分

别为 ｕ（Ｖ１３）＝ ５×３．６１×１０－４×５ ／ ３ ＝ ５．２１×１０－３ ｍＬ，

ｕ（Ｖ２３）＝ ２５×３．６１×１０－４×５ ／ ３ ＝ ２．６０×１０－２ ｍＬ。

将上述分量合成得 ５ ｍＬ 单标线移液管标准不确定

度为：

ｕ（Ｖ１）＝ ｕ（Ｖ１１） ２＋ｕ（Ｖ１２） ２＋ｕ（Ｖ１３） ２

＝ （６．１２×１０－３） ２＋（３．８０×１０－３） ２＋（５．２１×１０－３） ２

＝ ８．８９×１０－３ ｍＬ

相对标准不确定度为 ｕｒｅｌ（Ｖ１）＝
ｕ（Ｖ１）

５
＝ １．７８×１０－３

将上述分量合成得 ２５ ｍＬ 单标线容量瓶标准不确

定度为：

ｕ（Ｖ２）＝ ｕ（Ｖ２１） ２＋ｕ（Ｖ２２） ２＋ｕ（Ｖ２３） ２

＝ （１．２２×１０－２） ２＋（６．６８×１０－２） ２＋（２．６０×１０－２） ２

＝ ２．９５×１０－２ ｍＬ

相对不确定度为 ｕｒｅｌ（Ｖ２）＝
ｕ（Ｖ２）
２５

＝ １．１８×１０－３

表 ２　 ５ ｍＬ 重复量取结果（ｎ＝１０）

Ｔａｂ ２　 Ｔｈｅ ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｒｅｐｅａｔｅｄ ｍｅａｓｕｒｉｎｇ ｏｆ ５ ｍＬ ｖｏｌｕｍｅｔｒｉｃ ｆｌａｓｋ（ｎ＝１０）
量取次数

Ｔｈｅ ｎｕｍｂｅｒ ｏｆ ｍｅａｓｕｒｉｎｇ １ ２ ３ ４ ５ ６ ７ ８ ９ １０

体积 ／ ｍＬ
Ｖｏｌｕｍｅ ／ ｍＬ ４．９８７４ ４．９８９６ ４．９８７６ ４．９９５３ ４．９９４７ ４．９９６９ ４．９８８２ ４．９９２４ ４．９９６９ ４．９９４０

表 ３　 ２５ ｍＬ 容量瓶的重复量取结果（ｎ＝１０）
Ｔａｂ ３　 Ｔｈｅ ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｒｅｐｅａｔｅｄ ｍｅａｓｕｒｉｎｇ ｏｆ ２５ ｍＬ ｖｏｌｕｍｅｔｒｉｃ ｆｌａｓｋ（ｎ＝１０）

量取次数
Ｔｈｅ ｎｕｍｂｅｒ ｏｆ ｍｅａｓｕｒｉｎｇ １ ２ ３ ４ ５ ６ ７ ８ ９ １０

体积 ／ ｍＬ
Ｖｏｌｕｍｅ ／ ｍＬ ２４．９９２６ ２４．９８１３ ２４．９７８９ ２４．９９６３ ２４．９８６０ ２４．９９５１ ２４．９７８６ ２４．９９２１ ２４．９９２８ ２４．９８９６

·９５·
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２．２．４　 对照品溶液重复性测试引入的不确定度 ｕ

（ＡＳ） 　 在测定峰面积时，仪器引入的不确定度如电

信号的转换，由于被检浓度远远大于检测限，可忽

略不计。 对测量产生的影响体现在重复性中。 取

对照品溶液在高效液相色谱仪上连续测定 ６ 次，测

定结果为随机测量，ｕ（ＡＳ）属于 Ａ 类不确定度，应

用贝塞尔公式法计算，数据见表 ４。

ｕ（ＡＳ）＝
ｓ（ＡＳ）

３
＝ ６０４．７０

３
＝ ３．４９×１０２，相对不确

定度为 ｕｒｅｌ（ＡＳ）＝
ｕ（ＡＳ）

ＡＳ

＝ ２．３６×１０－４

表 ４　 绿原酸对照品峰面积的重复测定结果（ｎ＝６）

Ｔａｂ ４　 Ｔｈｅ ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｒｅｐｅａｔｅｄ ｍｅａｓｕｒｉｎｇ ｏｆ ｃｈｌｏｒｏｇｅｎｉｃ ａｃｉｄ（ｎ＝６）
测定次数

Ｔｈｅ ｎｕｍｂｅｒ ｏｆ ｍｅａｓｕｒｉｎｇ １ ２ ３ ４ ５ ６

峰面积（×１０６）
Ｐｅａｋ ａｒｅａ（×１０６）

１．４７５９ １．４７７４ １．４７７５ １．４７６６ １．４７６５ １．４７７０

２．２．５　 供试品溶液峰面积的不确定度 ｕ（ＡＸ） 　 同

２．２．４，取供试品溶液在高效液相色谱仪上连续测定

６ 次，应用贝塞尔公式法计算，数据见表 ５。

ｕ（ＡＸ）＝
ｓ（ＡＸ）

３
＝ １００９６１

３
＝ ５．８３×１０４，相对不确

定度为 ｕｒｅｌ（ＡＸ）＝
ｕ（ＡＸ）

ＡＸ

＝ ２．２８×１０－３

表 ５　 供试品峰面积的重复测定结果（ｎ＝６）

Ｔａｂ ５　 Ｔｈｅ ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｒｅｐｅａｔｅｄ ｍｅａｓｕｒｉｎｇ ｏｆ Ｊｉｎｑｉｎｓｈａｏ Ｉｎｊｅｃｔｉｏｎ
测定次数

Ｔｈｅ ｎｕｍｂｅｒ ｏｆ ｍｅａｓｕｒｉｎｇ １ ２ ３ ４ ５ ６

峰面积（×１０７）
Ｐｅａｋ ａｒｅａ（×１０７）

１．７７３８ １．７６８９ １．７７４３ １．７８７９ １．７６３５ １．７８８４

２．２．６　 计算合成标准不确定度 　 ｕ（ＣＸ）合成标准

不确定度是测定结果标准差的估计值，是将所有测

量不确定度分量合成为总体方差的正平方根。 将

上述各分量的相对标准不确定度 ｕ（ＣＸ） ／ ＣＸ 汇总

在表 ６，计算合成相对不确定度：

测得金芩芍注射液中绿原酸的含量：

ＣＸ ＝
ＡＸ×Ｗ×ｐ×Ｖ２

ＡＳ×ＶＳ×Ｖ１
＝ １７７６１３３３

１４７６９１７
×１２．５
２５０

×９８．３％×２５
５

＝ ２．９６ ｍｇ ／ ｍＬ

则合成相对不确定度为：

ｕｃｒｅｌ（ＣＸ）＝ ｕｒｅｌ（Ｗ） ２＋ｕｒｅｌ（ＶＳ） ２＋ｕｒｅｌ（Ｖ１） ２＋ｕｒｅｌ（Ｖ２） ２＋ｕｒｅｌ（ＡＳ） ２＋ｕｒｅｌ（ＡＸ） ２

＝ （０．００６７１） ２＋（０．００１１２） ２＋（０．００１７８） ２＋（０．００１１８） ２＋（０．０００２３６） ２＋（０．００２２８） ２ ＝ ７．４９×１０－３

合成标准不确定度为：

ｕ（ＣＸ）＝ ｕｃｒｅｌ（ＣＸ）×２．９６ ｍｇ ／ ｍＬ＝ ０．００７５×２．９６ ｍｇ ／ ｍＬ＝ ０．０２ ｍｇ ／ ｍＬ

·０６·
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表 ６　 数据与相对标准不确定度

Ｔａｂ ６　 Ｓｔａｎｄａｒｄ ｕｎｃｅｒｔａｉｎｔｙ ａｎｄ ｒｅｌａｔｉｖｅ ｓｔａｎｄａｒｄ ｕｎｃｅｒｔａｉｎｔｙ
不确定度来源

Ｔｈｅ ｍａｉｎ ｓｏｕｒｃｅｓ ｏｆ ｍｅａｓｕｒｅｍｅｎｔ ｕｎｃｅｒｔａｉｎｔｙ
标准不确定度

Ｓｔａｎｄａｒｄ ｕｎｃｅｒｔａｉｎｔｙ
相对标准不确定度

Ｒｅｌａｔｉｖｅ ｓｔａｎｄａｒｄ ｕｎｃｅｒｔａｉｎｔｙ

对照品称量（Ｗ ／ ｍｇ） ８．３９×１０－２ ６．７１×１０－３

对照品体积（ＶＳ ／ ｍＬ） ２．７９×１０－１ １．１２×１０－３

供试品取样体积（Ｖ１ ／ ｍＬ） ８．８９×１０－３ １．７８×１０－３

供试品定容体积（Ｖ２ ／ ｍＬ） ２．９５×１０－２ １．１８×１０－３

对照品峰面积（×１０６） ３．４９×１０２ ２．３６×１０－４

供试品峰面积（×１０７） ５．８３×１０４ ２．２８×１０－３

２．２．７　 扩展不确定度与测量不确定度报告　 扩展

不确定度为合成标准不确定度与包含因子的乘积，

Ｕ＝ｕ（ＣＸ）·ｋ＝０．０２×２＝ ０．０４ ｍｇ ／ ｍＬ（包含因子ｋ＝２，

置信区间为 ９５％）。 测量结果由测定值±扩展不确定

度表示［７］。 最终结果可表示为（２．９６±０．０４）ｍｇ ／ ｍＬ，

ｋ＝ ２。
３　 讨　 论

试验采用高效液相色谱法测定金芩芍注射液

中绿原酸的含量。 根据 ＣＮＡＳ－ＧＬ０６：２００６《化学分

析中不确定度的评估指南》及相关规定，并参考相

关文献，对高效液相色谱法测定金芩芍注射液含量

的不确定度进行评价。 通过比较各分量的相对标

准不确定度的大小，可发现对检测结果影响程度较

大的试验环节，进而重点控制该环节的不确定度来

源，从而为进一步提高检验结果的准确性奠定

基础。
试验中，对照品称量引入的相对标准不确定度

为 ６．７１×１０－３，属最大分量；供试品峰面积测定引入

的相对标准不确定度为 ２．２８×１０－３，属第二大分量；

供试品取样体积引入的相对标准不确定度为 １．７８×

１０－３，属第三大分量。 因而，对于中药注射剂的定

量检验中的风险环节，需重点关注天平、高效液相

色谱仪及移液管的使用和维护。
对具体操作的指导意义有：①对照品的称量为

毫克级，称量会引起较大的误差，为减小称量引入

的不确定度，可根据天平的精度和量程范围选择适

宜的天平，并根据所称样品的性质适当增加称样

量。 ②应加强对高效液相色谱仪的保养，使其保持

稳定的状态；加强试验过程的控制及标准操作训

练，以减少随机变化和人为因素对试验结果的影

响。 另外应尽量确保色谱峰峰面积控制在百万级

内。 若色谱峰峰面积超过千万级可能会引入较大

的测定误差。 ③玻璃量器中体积越小的量器引入

的不确定度越大，建议使试验温度接近校准温度或

选用 Ａ 级大容量量器来降低误差。
引入测量不确定度后，检测结果由单一数值转

变为被测值可能分布的区间范围，通过“检测值±扩
展不确定度（Ｕ）”表示，若“检测值±Ｕ”不在限值

内，则检测结果判定为不合格；若在限值内，则检测

结果判定为合格；若横跨在限值两侧，则检测结果

判定存在不确定性，具有一定风险，应重点关注。
可通过选择更有经验的检验人员重复检验，确保检

测结果的准确性［８］。 如反复检测验证后，“检测值±Ｕ”
仍横跨在限值两侧，比较稳妥的办法是判定为符合

规定的同时给出风险提示。
试验为高效液相色谱法测定中药注射液有效

成分含量不确定度评价提供了可靠的方法，并为提

高中药注射液含量测定结果的准确性提供了参考

依据。

参考文献：
［１］ 　 国家质量监督检验检疫总局．中华人民共和国国家计量技术

规范 ＪＪＦ１０５９－２０１２ 测量不确定度评定与表示［Ｓ］ ．

　 ＡＱＳＩＱ． ＪＪＦ１０５９－２０１２ Ｅｖａｌｕａｔｉｏｎ ａｎｄ Ｅｘｐｒｅｓｓｉｏｎ ｏｆ Ｕｎｃｅｒｔａｉｎｔｙ

ｉｎ Ｍｅａｓｕｒｅｍｅｎｔ ［Ｓ］ ．
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