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［摘　 要］ 　 为提高检验结果的准确性，确定检验过程中的关键影响因素，对液相色谱法测定氟尼辛

葡甲胺注射液含量进行不确定度评估。 依据《中国兽药典》２０２０ 版氟尼辛葡甲胺注射液质量标准

对其含量进行测定，分析影响不确定度的因素，参照 ＪＪＦ １１３５ － ２００５《化学分析测量不确定度评定》
和 ＪＪＦ １０５９． １ － ２０１２《测量不确定度评定与表示》中的规定及要求，对检验过程中的不确定因素进行

评估，根据 ＣＮＡＳ － ＧＬ００６：２０１９ 构建了氟尼辛含量的不确定度评估数学模型，对检测过程中各种不

确定度的来源进行分析，并计算合成相对标准不确定度和扩展不确定度。 氟尼辛葡甲胺注射液含

量的不确定度结果表示为（１０２． ２ ± ２． ７２）％ ，（ｋ ＝ ２，置信区间为 ９５％ ），主要来源于仪器重复性。
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Ｐｈａｒｍａｃｏｐｏｅｉａ ２０２０ ｅｄｉｔｉｏｎ， ａｎｄ ｔｈｅ ｆａｃｔｏｒｓ ａｆｆｅｃｔｉｎｇ ｔｈｅ ｕｎｃｅｒｔａｉｎｔｙ ｗｅｒｅ ａｎａｌｙｚｅｄ． Ｒｅｆｅｒｒｉｎｇ ｔｏ Ｅｖａｌｕａｔｉｏｎ ｏｆ
Ｍｅａｓｕｒｅｍｅｎｔ Ｕｎｃｅｒｔａｉｎｔｙ ｉｎ Ｃｈｅｍｉｃａｌ Ａｎａｌｙｓｉｓ ＪＪＦ １１３５ － ２００５， Ｅｖａｌｕａｔｉｏｎ ａｎｄ Ｒｅｐｒｅｓｅｎｔａｔｉｏｎ ｏｆ Ｍｅａｓｕｒｅｍｅｎｔ
Ｕｎｃｅｒｔａｉｎｔｙ ＪＪＦ １０５９． １ － ２０１２ ａｎｄ Ｇｕｉｄａｎｃｅ ｏｎ Ｅｖａｌｕａｔｉｎｇ ｔｈｅ Ｕｎｃｅｒｔａｉｎｔｙ ｉｎ Ｃｈｅｍｉｃａｌ Ａｎａｌｙｓｉｓ （ ＣＮＡＳ －
ＧＬ００６：２０１９）， ａ ｍａｔｈｅｍａｔｉｃａｌ ｍｏｄｅｌ ｆｏｒ ｔｈｅ ｕｎｃｅｒｔａｉｎｔｙ ｅｖａｌｕａｔｉｏｎ ｏｆ ｆｌｕｎｉｘｉｎ ｃｏｎｔｅｎｔ ｗａｓ ｂｕｉｌｔ ｔｏ ｅｖａｌｕａｔｅ ｔｈｅ
ｕｎｃｅｒｔａｉｎ ｆａｃｔｏｒｓ ｉｎ ｔｈｅ ｔｅｓｔ． Ｔｈｅ ｓｏｕｒｃｅｓ ｏｆ ｕｎｃｅｒｔａｉｎｔｙ ｗｅｒｅ ａｎａｌｙｚｅｄ， ａｎｄ ｔｈｅ ｃｏｍｂｉｎｅｄ ｒｅｌａｔｉｖｅ ｓｔａｎｄａｒｄ
ｕｎｃｅｒｔａｉｎｔｙ ａｎｄ ｅｘｐａｎｄｅｄ ｕｎｃｅｒｔａｉｎｔｙ ｗｅｒｅ ｃａｌｃｕｌａｔｅｄ． Ｕｎｃｅｒｔａｉｎｔｙ ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｆｌｕｎｉｘｉｎ ｃｏｎｔｅｎｔ ｉｎ ｆｌｕｎｉｘｉｎ
ｍｅｇｌｕｍｉｎｅ ｉｎｊｅｃｔｉｏｎ ｗｅｒｅ ｅｘｐｒｅｓｓｅｄ ａｓ （１０２． ２ ± ２． ７２）％ ， （ ｋ ＝ ２， Ｔｈｅ ｃｏｎｆｉｄｅｎｃｅ ｉｎｔｅｒｖａｌ ｉｓ ９５％ ）． Ｔｈｅ
ｕｎｃｅｒｔａｉｎｔｙ ｏｆ ｆｌｕｎｉｘｉｎ ｃｏｎｔｅｎｔ ｉｎ ｆｌｕｎｉｘｉｎ ｍｅｇｌｕｍｉｎｅ ｉｎｊｅｃｔｉｏｎ ｍａｉｎｌｙ ｃｏｍｅｓ ｆｒｏｍ ｔｈｅ ｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎ ｏｆ ｔｈｅ Ｉｎｓｔｒｕｍｅｎｔ
ｒｅｐｅａｔａｂｉｌｉｔｙ．
Ｋｅｙ ｗｏｒｄｓ： ｌｉｑｕｉｄ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ； ｆｌｕｎｉｘｉｎ； ｆｌｕｎｉｘｉｎ ｍｅｇｌｕｍｉｎｅ ｉｎｊｅｃｔｉｏｎ； ｕｎｃｅｒｔａｉｎｔｙ

　 　 氟尼辛葡甲胺是一种新型的、非甾体类动物专

用的解热镇痛药物，属于烟酸类衍生物，是环氧化

酶的抑制剂［１ － ３］。 兽医临床上常用于牛各种疾病

感染引起的急性炎症的控制，如蹄叶炎、关节炎

等［４ － ７］，以及母猪乳房炎、子宫炎及无乳综合征的

辅助治疗［８ － ９］。
根据《中国兽药典》２０２０ 年版规定，氟尼辛葡

甲胺注射液含量以氟尼辛含量计，采用液相色谱法

检测内标法定量。 内标法是将一定重量的纯物质

作为内标物加到一定量的被分析样品混合物中，分
别测定内标物和待测组分的峰面积（或峰高）及相

对校正因子，计算被测组分的含量的方法［１０］，可消

除供试品前处理及仪器进样体积误差对测定结果

的影响［１１］。
测量不确定度是被用来表征被测量值分散性

的参数，是对测量结果可能误差的度量，定量表示

测量结果的可信程度［１２，１３］。 一个完整的测量结果，
除了应给出被测量的最佳估计值之外，还应同时给

出测量结果的不确定度［１４］。 本文按照《中国兽药

典》２０２０ 年版对氟尼辛葡甲胺注射液含量进行了

测定，为保证结果准确性，参考《ＪＪＦ １０５９． １ － ２０１２
测量不确定度评定与表示》 ［１５］ 和《ＣＮＡＳ － ＧＬ００６
－２０１９ 化学分析中不确定度的评估指南》 ［１４］规定的

方法和要求，建立数学模型，对测定过程中引入的各

不确定度分量进行分析和评估，探明影响检测不确

定度的主要因素，为实验室进一步提高氟尼辛葡甲

胺注射液含量测定结果提供科学参考。

１　 材料与方法

１． １　 试药与材料

１． １． １　 试药　 氟尼辛葡甲胺注射液（贵州省兽药

饲料检测所监督抽检样品，批号为 ２０２２０５０１）；氟尼

辛葡 甲 胺 对 照 品 （ 含 量 为 ９８． ０ ％ ， 批 号 为

Ｈ０６１１９１１，购自中国兽医药品监察所）。
１． １． ２　 材料　 容量瓶（２５ ｍＬ、５０ ｍＬ，Ａ 级）；单标

线吸量管（１ ｍＬ、５ ｍＬ，Ａ 级）。
１． ２　 仪器设备 　 Ｕｌｔｉｍａｔ ３０００ 液相色谱仪（配紫

外检测器，美国赛默飞世尔科技公司） ； ＴＢ －
２１５Ｄ 电子天平（分度值 ０ ． ０１ ｍｇ，德国赛多利斯

公司） 。
１． ３　 试验方法

１． ３． １　 溶液的制备

１． ３． １． １　 内标溶液 取苯甲酸适量，加水溶解并稀

释为每 １ ｍＬ 中含 ３３ ｍｇ 的溶液。
１． ３． １． ２ 　 供试品溶液 取供试品约 １ ｍＬ，精密量

取，置 ５０ ｍＬ 量瓶中，加适量甲醇 － 水（７∶ ３），精密

加入内标溶液 ５ ｍＬ，用甲醇 － 水（７ ∶ ３）稀释至刻

度，摇匀；精密量取 ５ ｍＬ 置 ２５ ｍＬ 量瓶中，用甲

醇 －水（７∶ ３）稀释至刻度，摇匀，即得。
１． ３． １． ３ 　 对照品溶液 取氟尼辛葡甲胺对照品约

８３ ｍｇ（约相当于氟尼辛 ５０ ｍｇ），精密称定，置 ５０
ｍＬ 量瓶中，加适量甲醇 － 水（７∶ ３），精密加入内标

溶液 ５ ｍＬ，用甲醇 － 水（７∶ ３）稀释至刻度，摇匀；精
密量取 ５ ｍＬ 置 ２５ ｍＬ 量瓶中，用甲醇 －水（７∶ ３）稀
释至刻度，摇匀，即得。
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１． ３． ２ 　 色 谱 条 件 　 色谱柱： Ａｇｉｌｅｎｔ ＳＢ － Ｃ１８
（５ μｍ， ４． ６ ｍｍ × ２５０ ｍｍ）；流动相：甲醇 － 水 －
冰乙酸（７０ ∶ ３０ ∶ １）；检测波长：２５４ ｎｍ；进样量：２０
μＬ；流速：１． ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ。

２　 结果与分析

２． １　 氟尼辛葡甲胺含量的测定

２． １． １　 校正因子的计算　 取对照品溶液，照 １． ３． ２
项的色谱条件进样测定，记录色谱图，计算校正因

子，结果见表 １。
表 １　 校正因子结果表

Ｔａｂ １　 Ｒｅｓｕｌｔ ｔａｂｌｅ ｏｆ Ｃｏｒｒｅｃｔｉｏｎ ｆａｃｔｏｒ
测量结果 １ ２

对照品的称样量 ／ ｍｇ ８５． １２ ８５． ７６

对照品相当于氟尼辛的量 ／ ｍｇ ５０． ２８ ５０． ６６

对照品中氟尼辛峰面积 １５１． １１０ １４７． ４１４ １５１． １５３ １６７． ００４

对照品中内标峰面积 ８３． ８９９ ８０． ０１２ ８４． ９９０ ８８． ６４４

ｆ ０． ５５８３ ０． ５４５８ ０． ５６９７ ０． ５３７８

ｆ 平均值 ０． ５５２９

２． １． ２　 氟尼辛葡甲胺注射液中氟尼辛含量　 取供

试品溶液，照 １． ３． ２ 项的色谱条件进样测定，记录

色谱图，按内标法计算氟尼辛葡甲胺注射液中氟尼

辛的含量，结果见表 ２。
本实验氟尼辛葡甲胺注射液中氟尼辛含量为

标示量的 １０２． ２％ 。

表 ２　 氟尼辛含量测定结果表

Ｔａｂ ２　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｆｌｕｎｉｘｉｎ ｃｏｎｔｅｎｔ
测量结果 １ ２

供试品的取样量 ／ ｍＬ １． ００ １． ００

供试品中氟尼辛峰面积 １６９． ６６７ １７０． ６３７ １６４． １０９ １６５． ４４４

供试品中内标峰面积 ９１． ７１９ ９１． ５７３ ８８． ４２０ ９０． ５９８

ｆ ０． ５５２９

供试品中氟尼辛含量为标示量 ／ ％ １０２． ２８％ １０３． ０３％ １０２． ６２％ １００． ９７％

氟尼辛含量为标示量 ／ ％ １０２． ２

２． １． ３　 数学模型的建立　 氟尼辛葡甲胺注射液

中氟 尼 辛 含 量 的 计 算 公 式 为： Ｘ（％ ） ＝ ｆ ×
Ａ 供 × Ｗ 内 × Ｖ 供

Ａ 内（供） × Ｖ 内 × Ｗ 供 × 样品规格
× １００％

（１） ， 式 中： ｆ 为 校 正 因 子， 计 算 公 式 为： ｆ ＝
Ａ 内（对） ／ Ｃ 内（对）

Ａ 对 ／ Ｃ 对
（２ ） ，将 （２ ） 公式代入公式

（１）中，得出氟尼辛葡甲胺注射液中氟尼辛含量

最 终 计 算 公 式 为： Ｘ（％ ） ＝
Ａ 内（对） × Ｗ 对 × Ａ 供 × Ｖ 供

Ａ 对 × Ｗ 供 × Ａ 内（供） × Ｖ 对 × 样品规格
×

１００％ （３） ，（３） 式中 Ａ内（对） 为对照品溶液中内

标物的峰面积；Ｗ对 为对照品的称样量（ ｇ） ；Ａ供

为供试品溶液中氟尼辛的峰面积；Ｖ供 为供试品

溶液的稀释体积（ｍＬ） ；Ａ对为对照品溶液中氟尼

辛的 峰 面 积； Ｗ供 为 供 试 品 的 取 样 量 （ ｍＬ） ；

Ａ内（供）为供试品溶液中内标物的峰面积；Ｖ对为对

照 品 溶 液 的 稀 释 体 积 （ ｍＬ ） ； 样 品 规 格

为１０ ｍＬ∶ ０ ． ５ ｇ。
从数学模型中可知 Ｘ、Ｗ 和 Ｖ 是相互独立的非

线性关系，可根据 ＪＪＦ １０５９． １ － ２０１２《测量不确定

度评定与表示》中的要求计算相对合成不确定度，
无需计算各标准不确定度分量的灵敏系数［１５］。

·６６·
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２． １． ４　 不确定分量的分析与计算　 本实验测量不

确定度来源的分析受检测过程数学模型中各参数

的影响，氟尼辛含量的不确定度来源主要来自对照

品的称量、对照品溶液的制备、供试品溶液的制备

和仪器测量，因果分析图见图 １。

图 １　 氟尼辛含量测定不确定因素因果图

Ｆｉｇ １　 Ｃａｕｓｅ － ａｎｄ － ｅｆｆｅｃｔ ｄｉａｇｒａｍ ｏｆ ｕｎｃｅｒｔａｉｎ ｆａｃｔｏｒｓ ｉｎ ｔｈｅ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｆｌｕｎｉｘｉｎ ｃｏｎｔｅｎｔ

２． ２　 测量不确定度评定

２． ２． １　 对照品引入的不确定度　 对照品引入的不

确定度来源于对照品含量、对照品称量。 氟尼辛葡

甲胺对照品纯度为 ９８． ０％，未标识不确定度，引入的

不确定度则不予考虑。 对照品称量的不确定度主要

来源于天平的校准误差，可由天平计量检定方给出

的检定证书信息评定。 本次实验中使用的分析天平

（型号 ＴＢ －２１５Ｄ）经贵州省计量测试院检定，检定结

果为合格。 检定证书显示，分度值为 ０． ０１ ｍｇ 的偏

载误差为 ０． ０１ ｍｇ，示值误差为 ０ ００５ ｍｇ，重复性为 ０．
０１５ ｍｇ，按矩形分布（ｋ ＝ ３），评定称量带来的不确定

度，偏 载 误 差 不 确 定 度 为： ｕ１（Ｗ） ＝ ０．０１
３

＝

０ ００５７７ｍｇ，示值误差不确定度为： ｕ２（Ｗ） ＝ ０．００５
３

＝

０．００２８９ｍｇ ，重复性不确定度为： ｕ３（Ｗ） ＝ ０．０１５
３

＝

０ ００８６６ｍｇ 。 对照品称量过程引入的标准不确定度为

ｕ（Ｗ） ＝ ｕ１（Ｗ）２ ＋ ｕ２（Ｗ对）２ ＋ ｕ３（Ｗ对）２ ＝

０．００５７７２ ＋ ０．００２８９２ ＋ ０．００８６６２ ＝ ０． ０１０８０，对照品称

量引起的相对标准不确定度： ｕｒ（Ｗ 对） ＝ ｕ（Ｗ对）
Ｗ对

＝

０．０１０８０
８５ ＝ ０．０００１３ 。

２． ２． ２　 对照品溶液制备引入的不确定度　 对照品

溶液制备过程中的移取和定容产生的不确定度主

要来源于 ５ ｍＬ 单标线吸量管、５０ ｍＬ 量瓶、２５ ｍＬ
量瓶。 根据《ＪＪＧ １９６ － ２００６ 常用玻璃量器》 ［１６］，对

校准体积 ｕ（Ｖ对１）、重复性 ｕ（Ｖ对２）、温度 ｕ（Ｖ对３ ）
３ 个方面不确定度进行分析。
２． ２． ２． １　 校准体积引入的不确定度 对照品溶液

移取和定容均使用 Ａ 级玻璃量器，５ ｍＬ 单标线吸

量管、５０ ｍＬ 量瓶、２５ ｍＬ 量瓶的校准体积容量允

差分别为 ０． ０１５ ｍＬ、０． ０ ５ ｍＬ、０． ０３ ｍＬ。 按矩形

分布 （ ｋ ＝ ３ ）， 标 准 不 确 定 度 为 ｕ（Ｖ对１） ＝

容量允差

３
。

２． ２． ２． ２ 　 重复性引入的不确定度 采用重复性试

验评估，将玻璃量器量取 １０ 次水并称量，按水的密

度折算体积，得到体积重复性的测量结果，实验数

据见表 ３。 用贝塞尔公式计算标准偏差，标准不确

定度为 ｕ（Ｖ对２） ＝
∑ ｎ ＝ １０

ｉ ＝ １
（Ｖｉ － Ｖ

－
） ２

ｎ － １ 。

·７６·
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表 ３　 玻璃量器的重复测量结果

Ｔａｂ ３　 Ｒｅｐｅａｔｅｄ ｍｅａｓｕｒｅｍｅｎｔ ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｇｌａｓｓ ｃｏｎｔａｉｎｅｒ
实测体积（ｍＬ）

１ ２ ３ ４ ５ ６ ７ ８ ９ １０
ｕ（Ｖ对２）

５ ｍＬ 吸量管 ５． ００９ ５． ００２ ５． ０１３ ５． ００９ ５． ０１０ ５． ００７ ５． ００９ ５． ０１０ ５． ０１０ ５． ００３ ０． ００３３６

５０ ｍＬ 量瓶 ５０． ０１７ ４９． ９８１ ４９． ９５９ ５０． ０２８ ５０． ０２４ ５０． ０３５ ４９． ９９２ ４９． ９６６ ５０． ０２７ ５０． ０４０ ０． ０２９７９

２５ ｍＬ 量瓶 ２４． ９８９ ２４． ９９２ ２５． ０２６ ２４． ９７７ ２５． ００６ ２５． ０１３ ２４． ９８０ ２５． ０１１ ２５． ００４ ２４． ９７５ ０． ０１７２７

２． ２． ２． ３　 温度引入的不确定度　 在（２０ ±５）℃进行

操作，水膨胀系数 ｅ 为２． ０８ ×１０ －４（℃ －１），按矩形均匀

分布（ｋ ＝３），标准不确定度为 ｕ（Ｖ对３） ＝ Ｖ × ｅ × Δｔ
３

。

２． ２． ２． ４　 对照品溶液制备引入的合成相对标准不

确定度 见表 ４。
２． ２． ３　 供试品溶液制备引入的不确定度　 供试品

溶液制备引入的不确定度主要来源于 １ ｍＬ 单标线

吸量管、５ ｍＬ 单标线吸量管、５０ ｍＬ 量瓶、２５ ｍＬ 量瓶

的校准体积 ｕ（Ｖ供１）、重复性 ｕ（Ｖ供２）、温度 ｕ（Ｖ供３）３
个方面，５ ｍＬ 单标线吸量管、５０ ｍＬ 量瓶、２５ ｍＬ 量瓶

的不确定度同对照品溶液不确定度，将分析得到 １
ｍＬ 单标吸量管的不确定度与上述量器不确定度合

成后，得到供试品溶液制备引入的不确定度。

２． ２． ３． １　 １ ｍＬ 单标线吸量管校准体积引入的不

确定度　 使用的 １ ｍＬ 单标线吸量管为 Ａ 级玻璃量

器，校准体积容量允差为 ０． ０１０ ｍＬ。 按矩形分布

（ｋ ＝ ３），标准不确定度为 ｕ（Ｖ供１） ＝ 容量允差

３
。

２． ２． ３． ２　 １ ｍＬ 单标线吸量管量重复性引入的不

确定度　 通过重复性试验评估，将 １ ｍＬ 单标线吸

量管量取 １０ 次水并称量，按水的密度折算体积，得
到体积重复性的测量结果，实验数据见表 ５。 用贝

塞尔公式计算标准偏差，标准不确定度为 ｕ（Ｖ供２） ＝

∑ ｎ ＝ １０

ｉ ＝ １
（Ｖｉ － Ｖ

－
） ２

ｎ － １ 。

表 ４　 对照品溶液制备引入的合成相对标准不确定度

Ｔａｂ ４　 Ｓｙｎｔｈｅｓｉｓ ｒｅｌａｔｉｖｅ ｓｔａｎｄａｒｄ ｕｎｃｅｒｔａｉｎｔｙ ｉｎｔｒｏｄｕｃｅｄ ｉｎ ｔｈｅ ｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎ ｏｆ ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ ｓｏｌｕｔｉｏｎ
项目 校准体积 ｕ（Ｖ对１） 重复性 ｕ（Ｖ对２） 温度 ｕ（Ｖ对３） 标准不确定度 相对标准不确定度

５ ｍＬ 吸量管
０． ０１５

３
＝ ０． ００８６６ ０． ００３３６ ０． ００３００ ０． ００９７６ ０． ００１９５

５０ ｍＬ 量瓶
０． ００５

３
＝ ０． ０２８９ ０． ０２９７９ ０． ０３００２ ０． ０５１２２ ０． ００１０２

２５ ｍＬ 量瓶
０． ００３

３
＝ ０． ０１７３ ０． ０１７２７ ０． ０１５０１ ０． ０２８６９ ０． ００１１５

合成相对标准不确定度 ｕｒ（Ｖ对） ０． ００２４９

表 ５　 １ ｍＬ 单标线吸量管的重复测量结果

Ｔａｂ ５　 Ｒｅｐｅａｔｅｄ ｍｅａｓｕｒｅｍｅｎｔ ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ １ ｍＬ ｓｉｎｇｌｅ ｌｉｎｅ ｐｉｐｅｔｔｅ
实测体积（ｍＬ）

１ ２ ３ ４ ５ ６ ７ ８ ９ １０
ｕ（Ｖ供２）

１ ｍＬ 吸量管 ０． ９９０ ０． ９９６ ０． ９９２ ０． ９９３ ０． ９９３ ０． ９９９ ０． ９９９ ０． ９９０ ０． ９９０ ０． ９９７ ０． ００３６０

·８６·
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２． ２． ３． ３　 １ ｍＬ 单标线吸量管量温度引入的不确

定度 　 在（２０ ± ５）℃ 进行操作，水膨胀系数 ｅ 为

２ ０８ × １０ － ４（℃ － １），按矩形分布（ｋ ＝ ３），标准不确

定度为 ｕ（Ｖ供３） ＝ Ｖ × ｅ × Δｔ
３

。

２． ２． ３． ４　 供试品溶液制备的合成相对标准不确定

度　 见表 ６。
２． ２． ４　 液相色谱仪峰面积测量的不确定度分析　
本实验采用液相色谱内标法测量，使用的液相色谱

仪经贵州省计量测试院检定合格，不确定度来自样

品进样体积和测量重复性两个方面。 内标法以供

试品和对照品峰面积的比值进行运算，仪器进样体

积的误差被消除［１０］，带来的不确定度可忽略不计。
峰面积测量的不确定度来源主要为仪器的重复测

量［１７ － １８］，分别取氟尼辛葡甲胺注射液供试品测量 ８
次，重复性测量结果见表 ７。 重复性测量的标准不

确定度为 ｕ（Ａ） ＝
∑ ｎ

ｋ ＝ １
（ ｆｋ － ｆ

－
） ２

ｎ － １ 。

表 ６　 供试品溶液制备的合成相对标准不确定度

Ｔａｂ ６　 Ｓｙｎｔｈｅｓｉｓ ｒｅｌａｔｉｖｅ ｓｔａｎｄａｒｄ ｕｎｃｅｒｔａｉｎｔｙ ｉｎｔｒｏｄｕｃｅｄ ｉｎ ｔｈｅ ｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎ ｏｆ ｔｈｅ ｔｅｓｔ ｓｏｌｕｔｉｏｎ
项目 校准体积 ｕ（Ｖ供１） 重复性 ｕ（Ｖ供２） 温度 ｕ（Ｖ供３） 标准不确定度 相对标准不确定度

１ ｍＬ 吸量管
０． ０１０

３
＝ ０． ００５７７ ０． ００３６０ ０． ０００６０ ０． ００６８３ ０． ００６８３

５ ｍＬ 吸量管
０． ０１５

３
＝ ０． ００８６６ ０． ００３３６ ０． ００３００ ０． ００９７６ ０． ００１９５

５０ ｍＬ 量瓶
０． ００５

３
＝ ０． ０２８９ ０． ０２９７９ ０． ０３００２ ０． ０５１２２ ０． ００１０２

２５ ｍＬ 量瓶
０． ００３

３
＝ ０． ０１７３ ０． ０１７２７ ０． ０１５０１ ０． ０２８６９ ０． ００１１５

合成相对标准不确定度 ｕｒ（Ｖ供） ０． ００７２７

表 ７　 重复性测量结果

Ｔａｂ ７　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ Ｒｅｐｅａｔａｂｉｌｉｔｙ ｍｅａｓｕｒｅｍｅｎｔ

１ ２ ３ ４ ５ ６ ７ ８

氟尼辛峰面积 １６２． ９３７ １７０． ６３１ １７３． ３５１ １６７． ６６１ １６９． ６６７ １７０． ６３７ １６４． １０９ １６５． ４４４

内标峰面积 ８８． ５７２ ９２． ３９１ ９４． ９６ ９２． ５３９ ９１． ７１９ ９１． ５７３ ８８． ４２ ９０． ５９８

校正因子（ｆ） ０． ５４３６ ０． ５４１５ ０． ５４７８ ０． ５５１９ ０． ５４０６ ０． ５３６７ ０． ５３８８ ０． ５４７６

ｆ 平均值 ０． ５４３６

标准不确定度 ｕ（Ａ） ０． ００６０７

相对标准不确定度 ｕｒ（Ａ） ０． ０１１１６

２． ２． ５　 内标引入的不确定度分析　 加入内标的标准

不确定度主要来自于内标物的称量、稀释定容和实验

温度与校正温度的差异 ３ 方面的因素。 本实验中的供

试品溶液和对照品溶液用的是同一内标溶液溶解稀

释，各因素能相互抵消［１１］，引入的不确定度忽略不计。

２． ３　 合成不确定度的计算　 合成相对标准不确定

度 ｕ（Ｘ）为各分量相对标准不确定度的平方和的算

术平方根［１０］［１９］，根据本实验各分量相对标准不确

定度（图 ２），合成相对标准不确定度为： ｕｒ（Ｘ） ＝

ｕｒ（Ｗ对） ２ ＋ ｕｒ（Ｖ对） ２ ＋ ｕｒ（Ｖ供） ２ ＋ ｕｒ（Ａ） ２ ＝
０ ０１３５５，本实验的合成标准不确定度为： ｕ ＝
１００． ０％ × ０． ０１３５５ ＝ １． ３６％ 。
２． ４　 扩展不确定度的计算　 扩展不确定度为合成

标准不确定度和扩展因子（ｋ）的乘积，Ｕ ＝ ｕ（Ｘ） ×
ｋ ＝ １． ３６％ ×２ ＝ ２． ７２％ （ｋ ＝ ２，置信区间为 ９５％ ），
含量可由测定值 ± 扩展不确定度表示［７］，氟尼辛

葡甲胺注射液中氟尼辛含量的结果为（１０２． ２ ±
２ ７２）％ ，ｋ ＝ ２。

·９６·
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图 ２　 各分量的相对标准不确定度

Ｆｉｇ ２　 Ｒｅｌａｔｉｖｅ Ｓｔａｎｄａｒｄ Ｕｎｃｅｒｔａｉｎｔｉｅｓ ｏｆ Ｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓ

３　 讨论与结论

测量不确定度的计算是建立在实验数据的正

态分布估计值，由各环节引入的不确定度为分量，

经分析、计算、合成得到反映了赋予被测量值的分

散性，检测结果可用 “测定值 ± 扩展不确定度

（Ｕ）”表示。 各分量的相对标准不确定度可反映对

应环节的不确定性，便于实验人员更好判断和关注

不确定性较高的环节，提高结果的准确性。

本文基于自身实验室情况对液相色谱法测量

氟尼辛葡甲胺注射液中氟尼辛含量进行了不确定

度评定，通过对各影响不确定度的分项分别进行评

定，发现对测量结果影响从大到小的因素依次为仪

器测量、供试品溶液制备、对照品溶液制备、对照品

称量。 因此本实验室在进行该项实验的过程中，要

重点关注液相色谱仪的状态，严格按照检定周期进

行计量检定，对照操作规程和维护规程做好日常维

护，提高液相色谱的色谱峰重复性，减小分量不确

定度；同时做好液相色谱系统适应性试验，选择适

合的色谱柱型号，优化积分参数，尽量得到符合高

斯分布的两边对称的理想峰形。
通过评定测量不确定度，探明测定过程中影响

结果准确性的关键因素，有利于及时采取改进措施

减小关键因素对测定结果不确定度的影响，确保相

同实验条件下各个环节的重现性及实验结果的真

实性，为做好氟尼辛葡甲胺注射液含量测定过程的

质量控制、提高检验结果的可信度提供了重要

参考。
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Ｐｅｓｔｉｃｉｄｅ Ｓｃｉｅｎｃｅ ａｎｄ Ａｄｍｉｎｉｓｔｒａｔｉｏｎ， ２００８，２９（１２）：４０ － ４５．

（编 辑：陈 希）

·１７·


