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摇 摇 咱摘要暂摇 目的摇 对高效液相色谱法渊匀孕蕴悦冤测定头孢曲松含量的测量不确定度进行评估遥 方法摇 采用 匀孕蕴悦 法测定头

孢曲松的含量袁建立数学模型袁分析不确定度来源遥 结果摇 通过对各变量的分析袁计算各变量的不确定度袁最后计算出合成标

准不确定度遥 结论摇 本方法建立的数学模型合理尧可靠遥
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摇 摇 检测或质量控制人员根据产品的标准对抽样检

测结果进行分析袁并根据分析的结果判定产品质量袁
因此抽样检测结果的质量将对产品质量判定产生重

要影响遥 对测量结果质量的判定袁传统常用的方法

是通过测量误差来表示袁测量误差是一个理想化的

概念袁 因为它的真值常常不能确切地知道遥 其定义

为测量结果与真值之间的差值遥 为了能更客观准确

的评价测量结果的质量袁国际标准化组织渊 陨杂韵冤制

定了叶测量不确定度表达指南曳袁我国也制定了计量

技术规范 允允云 员园缘怨鄄员怨怨怨 叶测量不确定度评定与表

示曳 咱员暂 遥 测量不确定度的来源有很多袁包括定义不

完整尧取样尧基体效应和干扰尧质量和容量仪器的不

确定度尧环境条件尧参考值尧测量方法和程序中的估

计和假定以及随机变化等遥 目前关于色谱法的测量

不确定度评估还不成熟袁本文参考相关文献咱圆 耀 远暂 袁
以头孢曲松的含量测定为例袁对高效液相色谱法的

测量不确定度进行分析和探讨遥
员摇 仪器尧试药及实验方法

员援 员摇 仪器及试药 摇 粤早蚤造藻灶贼 员员园园 型高效液相色谱

仪曰杂葬则贼燥则蚤怎泽 悦孕圆圆缘阅 电子天平曰酝藻贼则燥澡皂 卡氏水分滴

定仪曰 员园园 皂造 容量瓶经检定为 月 级曰头孢曲松对照

品 渊 中 国 药 品 生 物 制 品 检 定 所袁 批 号 员猿园源愿园鄄
圆园园猿园圆袁含量 愿源援 员豫 冤曰头孢曲松供试品渊哈药集团

制药总厂袁批号 月员园园怨源圆缘园怨袁含量 圆援 园 早冤遥
员援 圆摇 实验方法摇 参照中国药典 圆园员园 版二部头孢曲

松钠项下含量测定方法咱苑暂 遥
色谱条件院 在燥则遭葬曾 耘糟造蚤责泽藻 载阅月鄄悦员愿 渊源援 远 皂皂伊

员缘园 皂皂袁缘 滋皂冤色谱柱曰以 园援 园圆 皂燥造 辕 蕴 正辛胺溶液

渊用磷酸调 责匀 值至 远援 缘冤乙腈渊苑缘圆缘冤为流动

相曰检测波长为 圆源缘灶皂遥
测定方法院 取头孢曲松供试品约 圆圆 皂早袁置 员园园

皂造 量瓶中袁加流动相溶解并稀释至刻度袁摇匀袁精密

量取 圆园 滋造袁注入液相色谱仪袁记录色谱图曰另取头孢

曲松对照品适量袁同法测定遥 按外标法以峰面积计

算供试品中 悦员愿匀员愿晕愿韵苑杂猿 的含量遥
圆摇 测量不确定度的评估

圆援 员摇 建立数学模型摇 载越渊粤曾伊宰则伊孕伊灾曾冤 辕 咱粤则伊宰曾
伊渊员鄄匝冤伊灾则暂伊员园园豫 渊员冤
式中院

载鄄供试品中头孢曲松的百分含量渊以干燥品计冤曰
粤曾渊粤则冤 鄄供试品渊对照品冤的峰面积曰
宰曾渊宰则冤 鄄供试品渊对照品冤的称样量曰
灾曾渊灾则冤 鄄供试品渊对照品冤溶液的配制体积曰

员愿圆
药学实践杂志摇 圆园员员 年 苑 月 圆缘 日第 圆怨 卷第 源 期

允燥怎则灶葬造 燥枣 孕澡葬则皂葬糟藻怎贼蚤糟葬造 孕则葬糟贼蚤糟藻袁灾燥造援 圆怨袁 晕燥援 源袁允怎造赠 圆缘袁圆园员园



孕鄄对照品的纯度曰
匝鄄供试品水分含量遥

圆援 圆摇 不确定度来源的识别摇 相关不确定度来源见

图 员 遥

图 员摇 不确定度来源

圆援 猿摇 不确定度分量的量化

圆援 猿援 员摇 对照品纯度的相对标准不确定度 怎则藻造渊孕冤 摇
头孢曲松对照品纯度院对照品由中国药品生物制品

检定所提供袁批号 员猿园源愿园鄄圆园园猿园圆袁含量 愿源援 员豫 袁无
给出限度标识遥 假定其分散区间的半宽度 琢 越
园郾 缘豫 袁按矩形分布换算院

怎则藻造渊孕冤越 园援 缘豫 辕 猿员 辕 圆 越 园援 园园圆怨
圆援 猿援 圆摇 对照品称量的相对标准不确定度 怎则藻造渊宰则冤 摇
称量的相对标准不确定度即为天平校准的不确定度袁
主要是两个来源院淤使用的 悦孕圆圆缘阅 电子天平渊凿 越
园郾 园员 皂早冤袁检定证书给出的本实验使用称量范围的称

量误差为依园援 园圆 皂早曰假设为矩形分布袁换算成标准不

确定度为 园援 园圆 辕 猿员 辕 圆 越 园援 园员员 缘 皂早曰于天平称量重复性

的不确定度院 悦孕圆圆缘阅 电子天平渊凿 越 园援 园员 皂早冤袁检定

证书给出的重复性误差为依园援 园源 皂早曰假设为矩形分

布袁换算成标准不确定度为 园援 园源 辕 猿员 辕 圆 越园援 园圆猿 员 皂早遥
天平的标准不确定度 怎 渊宰则冤 越 渊园援 园员员 缘圆 垣

园郾 园圆猿 员圆冤 员 辕 圆 越 园援 园圆缘 愿
对照品称样 圆 份袁分别为 圆圆援 园源尧圆圆援 园愿 皂早袁则对

照品称样的相对标准不确定度为院
怎则藻造渊 宰则冤 越 咱渊 怎 渊 宰则冤 辕 圆圆援 园源 冤圆 垣 渊 怎 渊 宰则冤 辕

圆圆郾 园愿冤圆暂员 辕 圆 越 园援 园园员 远缘
圆援 猿援 猿摇 对照品溶液配制体积的相对标准不确定度

怎则藻造渊灾则冤摇 即为容量瓶体积校准的相对标准不确定

度袁员园园 皂造 容量瓶渊月 级冤的不确定度为依园援 圆 皂造袁按
矩形分布换算成标准偏差为 园援 圆 辕 猿员 辕 圆 越 园援 员员缘 皂造遥

怎则藻造渊灾则冤越 园援 员员缘 辕 员园园 越园援 园园员 员缘
圆援 猿援 源摇 对照品峰面积的相对标准不确定度 怎则藻造渊粤则冤
样品溶液测定过程中受进样体积重复性尧泵流速稳定

性尧分离重复性尧组分在色谱柱等滞留变化尧检测器稳

定性尧积分变动性等随机变化的影响遥 以上在进样尧
分离尧检测过程中产生的随机影响袁 可合并为进样重

复性进行测量遥 称取对照品 圆 份袁 分别为 圆圆援 园源尧
圆圆郾 园愿 皂早袁配制成对照品溶液袁每份分别连续进样 猿

次袁结果见表 员遥
表 员摇 对照品峰面积测定结果渊灶越猿冤

峰面积 员 峰面积 圆 峰面积 猿 平均值 极差

对照品 员 员园 怨园愿 员园 怨员猿 员园 怨员员 员园 怨员员 缘
对照品 圆 员园 愿园缘 员园 苑怨愿 员园 愿员猿 员园 愿园缘 员缘

由上表袁按每一份的重复次数 灶越猿袁用极差法分别

计算其标准不确定度遥 当 灶越猿 时极差系数 悦越员援 远源袁
摇 怎则藻造渊粤则员冤越 砸员 辕 悦 辕 粤则员 越缘 辕 员援 远源 辕 员园 怨员员越圆援 苑怨伊员园原源

摇 怎则藻造渊粤则圆冤越 砸圆 辕 悦 辕 粤则圆 越员缘 辕 员援 远源 辕 员园 愿园缘越愿援 源远伊员园原源

摇 怎则藻造渊粤则冤越 咱怎则藻造
圆渊粤则员冤垣 怎 则藻造圆渊粤则圆冤暂员辕 圆 越园援 园园园 愿怨

综上袁对照品的不确定度

怎则藻造渊砸冤越 咱怎则藻造
圆渊孕冤 垣 怎则藻造

圆渊宰则冤 垣 怎则藻造
圆渊灾则冤 垣怎则藻造

圆

渊粤则冤暂员 辕 圆 越 园援 园园猿 远
圆援 猿援 缘摇 溶液称量的相对标准不确定度 怎则藻造渊宰曾冤 摇
不确定度分析同 圆援 猿援 圆遥 供试品称样 圆 份袁分别为

圆员援 怨员尧圆圆援 园缘 皂早袁则对照品称样的相对标准不确定

度为院
怎则藻造渊 宰曾冤 越 咱渊 怎 渊宰曾冤 辕 圆员援 怨员 冤圆 垣 渊 怎 渊宰曾冤 辕

圆圆郾 园缘冤圆暂员 辕 圆 越 园援 园园员 远远
圆援 猿援 远摇 供试品溶液配制体积的相对标准不确定度

怎则藻造 渊 灾则冤 摇 不确定度分析同 圆援 猿援 猿遥 怎则藻造 渊 灾曾冤 越
园郾 员员缘 辕 员园园 越园郾 园园员 员缘遥
圆援 猿援 苑摇 供试品峰面积的相对标准不确定度 怎则藻造渊粤曾冤
称取供试品 圆 份袁分别为 圆员援 怨员尧圆圆援 园缘 皂早袁配制成供

试品溶液袁每份分别连续进样 圆 次袁测得峰面积数据袁
结果见表 圆遥

表 圆摇 供试品峰面积测定结果渊灶越圆冤
峰面积 员 峰面积 圆 平均值 极差

供试品 员 员园 远圆愿 员园 远圆源 员园 远圆远 源
供试品 圆 员园 苑圆圆 员园 苑猿猿 员园 苑圆愿 员员

由上表袁按每一份的重复次数 灶 越 圆袁用极差法

分别计算其标准不确定度遥 当 灶越圆 时极差系数 悦越
员援 员猿袁
摇 怎则藻造渊粤曾员冤越 砸员 辕 悦 辕 粤曾员 越源 辕 员援 员猿 辕 员园 远圆远越猿援 猿猿伊员园原源

摇 怎则藻造渊粤曾圆冤越 砸圆 辕 悦 辕 粤曾圆 越员员 辕 员援 员猿 辕 员园 苑圆愿越怨援 园苑伊员园原源

摇 怎则藻造渊粤曾冤越 咱怎则藻造
圆渊粤曾员冤垣 怎则藻造

圆渊粤曾圆冤暂员辕 圆 越园援 园园园 怨苑
圆援 猿援 愿摇 供试品溶液水分含量的相对标准不确定度

怎则藻造渊匝冤摇 卡氏水分滴定仪的校准证书给出扩展不确

定度为 猿豫 渊噪越圆冤遥 因此供试品水分的合成相对标

准不确定度 怎则藻造渊匝冤 越 员援 缘豫 遥 综上袁供试品测定的

圆愿圆
药学实践杂志摇 圆园员员 年 苑 月 圆缘 日第 圆怨 卷第 源 期

允燥怎则灶葬造 燥枣 孕澡葬则皂葬糟藻怎贼蚤糟葬造 孕则葬糟贼蚤糟藻袁灾燥造援 圆怨袁 晕燥援 源袁允怎造赠 圆缘袁圆园员园



不确定度

怎则藻造渊载冤越 咱怎则藻造
圆渊宰曾冤垣 怎则藻造

圆渊灾曾冤 垣怎则藻造
圆渊粤曾冤 垣怎则藻造

圆

渊匝冤暂员 辕 圆 越 园援 园员缘
猿摇 计算合成相对标准不确定度 怎渊载冤

将各测定数值代入公式渊员冤袁由此计算出的头

孢曲松含量袁得到所测样品的含量袁计算结果取 圆 个

样品溶液测定的平均值袁渊其中供试品水份含量另

外测得 愿援 愿豫 冤得到所测样品含量为 怨员援 园豫 遥
怎渊载冤由对照品引入的不确定度 怎则藻造渊砸冤和供试

品引入的不确定度 怎则藻造渊载冤所构成袁怎渊载冤越 怎糟渊载冤 辕
载越咱 怎则藻造

圆渊砸冤垣怎则藻造
圆渊载冤暂员 辕 圆 越 园援 园员缘 源

合成标准不确定度 怎糟渊载冤越 园援 园员缘 源伊怨员援 园豫 越
员援 源园豫
源摇 计算扩展不确定度 哉

假设测量结果符合正态分布袁在置信概率为

怨缘豫时袁选择包含因子 运越圆遥
哉越运伊怎糟渊载冤越 圆伊员援 源园豫 越圆援 愿园豫

缘摇 不确定度报告

匀孕蕴悦 法测定头孢曲松的含量渊以干燥品计冤
为院载越怨员援 园豫 依圆援 愿豫 遥
远摇 讨论

本文评估出头孢曲松含量测定的扩展不确定度

为 远援 园豫 袁表明供试品测定结果的分散程度符合

匀孕蕴悦 法对准确度的要求袁测定结果准确尧可靠遥 在

分析评估不确定度时袁因为合成不确定度的数值几

乎完全取决于重要的不确定度分量袁所以应尽量考

虑到产生不确定度的全部来源遥 根据上述评定得知

本方法测量结果的不确定度主要来自对照品以及供

试品溶液的重复测定和水分测定遥 在分析了上述影

响测量不确定度的原因后袁通过采取相应的措施袁完
全可以将测量结果的不确定度进一步减小遥
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给药可显著抑制二甲苯引起的鼠耳肿胀袁抑制率分别

是 缘远援 猿豫袁猿怨援 圆豫 和 员源援 缘豫 咱源暂 袁而本实验发现 员圆园
皂早 辕 噪早 秦艽尧龙胆挥发油在小鼠肿胀实验模型中同样

表现出显著地抗炎活性袁抑制率分别达到 猿苑援 圆豫 和

猿苑援 愿豫遥 可见袁龙胆苦苷和挥发油成分在秦艽尧龙胆

药材的抗炎活性中均扮演着很重要的角色袁因此挥发

油也应该得到重视以便更好的控制药材质量遥
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