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摘要 目的: 建立紫外 － 可见分光光度法测定盐酸雷尼替丁胶囊含量的不确定度评定方法; 方法: 根据测量过程，全面鉴别不

确定度来源，计算各分量的不确定度，建立数学模型，最后计算出合成标准不确定度 uc 和扩展不确定度 U95 ． 结果: 盐酸雷尼替

丁胶囊含量测定的结果可表示为 98. 6% ± 1. 0% ( k = 2) ，合成标准不确定度 uc 为 0. 5%和扩展不确定度 U95为 1. 0% ; 结论: 本

方法适用于紫外 － 可见分光光度法含量测定的不确定度评定，对合理地赋予被测定结果的分散性具有重要意义。
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Evaluation of uncertainty measurement in content determination
ranitidine hydrochloride capsules by UV spectrophotometry
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( JiaYuguan Institute for Drug Control，JiaYuguan 735100，China)

Abstract Objective: To establish a method for the evaluation of the uncertainty in the content determination of ra-
nitidine hydrochloride capsules by UV．Method: According to the measurement process，Each components of uncer-
tainty was calculated by analyzing the various variable sources of uncertainty generally，and a mathematical medel
was established，The combined standard uncertainty uc and the expanded uncertainty U95 were then binally ob-
tained． Result: The expression of the results of the content determination of ranitidine hydrochloride capsules was
98. 6% ± 1. 0% ( k = 2 ) ，the combined standard uncertainty uc was 0. 5%，the expanded uncertainty U95 was
1. 0% ． Conclusion: This method is suitable for evaluating of the content determination by UV，and it is important
meaning to give the dispersion of the determined results．
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一切测量过程都不可避免地产生相应的不确定

度。测量不确定度是对测量结果质量好坏的定量表

征，测量结果的可用性很大程度上取决于其不确定

度的大小。本文以 2005 年版《中国药典》二部［1］盐

酸雷尼替丁胶囊的含量测定为例，结合有关文献资

料［2 ～ 5］，鉴别并量化出各不确定度分量，评定出测定

结果的不确定度，建立了紫外 － 可见分光光度法含

量测定结果的不确定度评定方法。
1 仪器

U － 3900H 紫外 － 可见分光光度计; FA2004B
电子天平; TG332A 微量分析天平; 100 mL 容量瓶; 5
mL 单标线吸量管。

2 测定方法

供试品溶液的配制: 取本品 20 粒，精密称定整

囊重，倾出内容物，精密称定空囊重，求出平均装量，

混合均匀，精密称取适量 ( 约相当于雷尼替丁 25
mg) ，置 100 mL 量瓶中，加水使雷尼替丁溶解，并稀

释至刻度，摇匀，滤过，精密量取 5 mL，置 100 mL 量

瓶中，加水稀释至刻度，摇匀，在 314 nm 的波长处测

定吸光度，按 C13H22N4O3S 的吸收系数( E1%
1 cm ) 为 495

计算，

3 建立数学模型

X( % ) =
A × 1

100 ×
V1 ×V3

V2
×

( m整 －m空) ×1000
20

E1%
1 cm ×m样 ×0. 15

×100%
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X( % ) 为供试品相当于标示量的百分含量; A 为供

试品的吸光度值; m整 为 20 粒整囊总重( g) ; m空 为

20 粒空囊总重( g) ; m样 为供试品取样量( mg) ; V1

为供试品初次定容体积( mL) ; V2 为供试品溶液稀

释时吸量管取样体积( mL) ; V3 为供试品溶液最后

定容体积( mL) ; 0. 15 为每粒胶囊的标示规格( g) ;

E1%
1 cm为供试品溶液的吸收系数( 495) 。

4 测量不确定度的来源

盐酸雷尼替丁胶囊含量测定不确定度的来源包

括: 称量、供试品溶液稀释、吸光度三个方面。不确

定度分量来源分析图( 因果图) 见图 1

图 1 不确定度分量来源分析图

Fig 1 Analysis of uncertainty source

5 不确定度分量计算

5. 1 m整 引入的不确定度 ( FA2004B 电子天平)

5. 1. 1 天平的最大允差引入的 B 类标准不确定度

天平计量证书标明其称量的最大允差为 0. 1 mg，

假设矩形分布，取包含因子 k 槡= 3，

uB1 ( m整) 槡= 0. 1 / 3 = 5. 78 × 10 －2 mg = 5. 78 × 10 －5 g
5. 1. 2 天平的变动性引入的 B 类标准不确定度

由天平计量证书可知其变动性为 0. 07 mg，按矩形

分布，取包含因子 k 槡= 3，

uB2 ( m整) 槡=0. 07 / 3 =4. 04 ×10 －2 mg =4. 04 ×10 －5 g
m整 的 合 成 标 准 不 确 定 度 uc( rel) ( m整 ) =

u2
B1 ( m整) + u2

B1 ( m整槡 ) = 7. 1 × 10 －5g
称量整胶囊的质量为 4. 7741 g
m整 的合成相对标准不确定度 uc( rel) ( m整 ) = 7. 1 ×
10 －5 /4. 7741 = 1. 5 × 10 －5

5. 2 m空 引入的不确定度 FA2004B 电子天平 标

准不确定度评定过程及结果同 m整，m空 的合成标准

不确定度 uc ( m空) 7. 1 × 10 －5 g
称量空胶囊的质量为 1. 2476 g
m空 的合成相对标准不确定度 uc( rel) ( m空 ) = 7. 1 ×
10 －5 /1. 2476 = 5. 7 × 10 －5

5. 3 m样引入的不确定度 ( TG332A 微量分析天平)

5. 3. 1 天平的最大允差引入的 B 类标准不确定度

天平计量证书标明其称量的最大允差为 0. 01 mg，

假设矩形分布，取包含因子 k 槡= 3，

uB1 ( m样) 槡= 0. 01 / 3 = 5. 78 × 10 －3 mg
5. 3. 2 天平的变动性引入的 B 类标准不确定度

由天平计量证书可知其变动性为 0. 008 mg，按矩形

分布，取包含因子 k 槡= 3，

uB2 ( m样) 槡= 0. 008 / 3 = 4. 62 × 10 －3 mg
供试品净重为两次称量操作所得。每一次称量均为

独立观测结果，故计算两次。
m样 的 合 成 标 准 不 确 定 度 uc ( m1 ) =

2u2
B1 ( m1 ) + 2 u2

B2 ( m1槡 ) = 1. 1 × 10 －2 mg
供试品的质量为 30. 03 mg
m样的合成相对标准不确定度 uC( rel) ( m1 ) = 1. 1 ×
10 －2 /30. 03 = 3. 7 × 10 －4

5. 4 V1 引入的不确定度

5. 4. 1 定容时体积重复性产生的 A 类标准不确定

度 通过对 100 mL 容量瓶进行 10 次移液称重，计

算得其标准偏差，Sxi = 0. 01633 mL，使用一次，因此

uA ( V1 ) = 1. 63 × 10 －2 mL。
5. 4. 2 校 准 引 入 的 B 类 标 准 不 确 定 度 根 据

JJG196 － 2006 规定，A 级 100 mL 容量瓶的最大允许

误差为 ± 0. 10 mL，假定为矩形分布，取包含因子

k =槡3 ，则其标准不确定度为: uB1 ( V1 ) = 0. 10 /槡3 =
5. 78 ×10 －2 mL。
5. 4. 3 温度效应引入的 B 类标准不确定度 量瓶

的校准温度为 20 ℃，而实验室的温度在( 20 ± 8) ℃
的范围变化，一般认为液体体积膨胀比量瓶体积膨
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胀大，因此只考虑液体体积膨胀，水的膨胀系数是

2. 1 × 10 －4℃ －1，由温度效应导致的体积变化为

100. 0 × 2. 1 × 10 －4 × 8 = 0. 168 mL

可假 设 为 矩 形 分 布，取 包 含 因 子 k = 槡3 ，因 此

uB2 ( V1 ) = 0. 168 /槡3 = 9. 70 × 10 －2 mL
V1 的 合 成 标 准 不 确 定 度 uC ( V1 ) =

u2
A ( V1 ) + u2

B1 ( V1 ) + u2
B2 ( V1槡 ) = 0. 12 mL

V1 的合 成 相 对 标 准 不 确 定 度 uCrel ( V1 ) = 0. 12 /
100. 0 = 1. 2 × 10 －3

5. 5 V2 引入的不确定度

5. 5. 1 移液时体积重复性产生的 A 类标准不确定

度 通过对 5 mL 单标线吸量管进行 10 次移液称

重，计算得其标准偏差，Sxi = 0. 004216 mL，使用一

次，因此: uA ( V2 ) = 4. 22 × 10 －3 mL。
5. 5. 2 校 准 引 入 的 B 类 标 准 不 确 定 度 根 据

JJG196 － 2006 规定，A 级 5 mL 单标线吸量管的最

大允许误差为 ± 0. 015 mL，假定为矩形分布，取包含

因子 k = 槡3 ，则其标准不确定度 为: uB1 ( V2 ) =

0. 015 /槡3 = 8. 66 × 10 －3 mL。
5. 5. 3 温度效应引入的 B 类标准不确定度 由温

度效应导致的体积变化为

5. 0 × 2. 1 × 10 －4 × 8 = 0. 0084 mL

温度变量可假设为矩形分布，取包含因子 k = 槡3 ，

因此:

uB2 ( V2 ) = 0. 0084 /槡3 = 4. 85 × 10 －3 mL
V2 的 合 成 标 准 不 确 定 度 uC ( V2 ) =

u2
A ( V2 ) + u2

B1 ( V2 ) + u2
B2 ( V2槡 ) = 1. 1 × 10 －2 mL

V2 的合成相对标准不确定度 uC( rel) ( V2 ) = 1. 1 ×
10 －2 mL /5. 0 = 2. 2 × 10 －3

5. 6 V3 引入的不确定度 使用 100 mL 容量瓶，其

标准不确定度评定过程及结果同 V1 :

V3 的合成标准不确定度 uCrel ( V3 ) = 0. 12 mL
V3 的合成相对标准不确定度 uCrel ( V3 ) = 0. 12 /
100. 0 = 1. 2 × 10 －3

5. 7 吸光度 A 引入的不确定度 ( U － 3900H 紫外

－ 可见分光光度计)

5. 7. 1 吸光度测量重复性引入的 A 类标准不确定

度 将供试品溶液独立重复测量 9 次，吸光度重复

性引入的标准不确定度由 9 次测量结果的平均值的

标准 偏 差 表 示: 计 算 得 其 标 准 偏 差 为: SAi =

0. 001871 ( A
－
= 0. 609，n = 9)

uA ( A) = 0. 001871 /槡9 = 6. 24 × 10 －4

5. 7. 2 吸光度的准确度引入的 B 类标准不确定度

准确度为 ±0. 003( 来自说明书) ，按矩形分布，取包

含因子 k = 槡3 ，则: uB( A) = 0. 003 /槡3 =1. 73 ×10 －3

供试品赋形剂的吸光度忽略不计，空白溶液引入的

不确定度忽略。

A 的合成标准不确定度 uC ( A) = u2
A ( A) + u2

B ( A槡 )

= 1. 9 × 10 －3

A 的 合 成 相 对 标 准 不 确 定 度 uC( rel) ( A) = 1. 9 ×
10 －3 /0. 609 = 3. 2 × 10 －3

表 1 不确定度分量表
Tab 1 Each components of uncertainty

符号

( mark)

说明

( explanation)

数值

( value)

标准不确定

度( standard

uncertainty)

相对标准

不确定度( related

standard uncertainty)

m整 /g 20 粒整囊总重( whole weight20 capsules powder) 4. 7741 7. 1 × 10 － 5 1. 5 × 10 － 5

m空 /g
20 粒空囊总重 ( whole weight20 capsules uncon-

tained powder)
1. 2476 7. 1 × 10 － 5 5. 7 × 10 － 5

m样 /mg 供试品取样量( sample weight to be tested) 30. 03 1. 1 × 10 － 2 3. 7 × 10 － 4

V1 /mL
供试品初次定容体积

( the initial dilution volune of sample solution)
100. 0 0. 12 1. 2 × 10 － 3

V2 /mL
供试品溶液稀释时取样体积 ( volune of sample

solution when diluted)
5. 0 1. 1 × 10 － 2 2. 2 × 10 － 3

V3 /mL
供试品溶液最后定容体积( the last dilution vol-

une of sample solution)
100. 0 0. 12 1. 2 × 10 － 3

A
供试品的吸 光 度 值 ( absorbence of sample solu-

tion)
0. 609 1. 9 × 10 － 3 3. 2 × 10 － 3
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uC( rel) ( X) = u2
C( rel) ( m整) + u2

C( rel) ( m空) + u2
C( rel) ( m样) + u2

C( rel) ( V1 ) + u2
C( rel) ( V2 ) + u2

C( rel) ( V3 ) + u2
C( rel) ( A槡 )

= 4. 3 × 10 －3

盐酸雷尼替丁胶囊含量的最终计算结果 X( % ) =
98. 6%
uC ( X) = X( % ) × uCrel ( X) = 98. 6% ×4. 3 × 10 －3 =
0. 5%
6 包含因子及扩展不确定度的计算

95%置信概率下，取包含因子 k = 2，将合成标

准不确定度乘以包含因子计算得到测量结果的扩展

不确定度为: U = k uC ( X) = 2 × 0. 5% =1. 0%。
7 测量结果及不确定度表达

本品含雷尼替丁 C13H22N4O3S 相当于标示量的

百分含量为( 98. 6 ± 1. 0) %，k = 2 。
8 结果与讨论

8. 1 经 评 定，测 量 结 果 的 合 成 标 准 不 确 定 度 为

0. 5%，扩展不确定度( u95 ) 为 1. 0%。不同不确定

度分量对合成标准不确定度贡献不同，稀释过程中

的确定度分量贡献最大，吸光度引入的不确定度次

之，称量过程引入的不确定度最小。因此，在实验过

程中应可能控制好稀释与吸光度测量两因素，以降

低其不确定度贡献。
8. 2 本文基本全面分析了该药品测量过程中的各

种因素，并估算出相应的不确定度。因此，所建立的

紫外 － 可见分光光度法测定盐酸雷尼替丁胶囊含量

的不确定度评定方法是可靠的，具有一定的实用性。
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