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高效液相色谱法测定维生素片中维生素 A醋酸酯
含量的不确定度评定 

黄成安*, 张喜金, 潘拾朝, 黄康惠 

(汤臣倍健股份有限公司, 珠海  519040) 

摘  要: 目的  分析高效液相色谱法测定维生素片中维生素 A 醋酸酯含量的不确定度来源和影响不确定度的

因素, 为简化评定方法和提高检测质量提供依据。方法  根据检测过程, 建立数学模型, 分析影响不确定度因

素的来源, 通过对不确定度进行量化分析, 得出扩展不确定度。结果  由各不确定度分量评定结果可以看出, 

高效液相色谱法测定维生素片中维生素 A 醋酸酯含量的扩展不确定度为 0.46 mg/100 g, 平均含量为 35.72 

mg/100 g, 包含因子 k=2。结论  高效液相色谱法测定维生素片中维生素 A醋酸酯含量的不确定度主要由标准

溶液配制、重复测定和稀释标准溶液引入。因此在含量检测过程中, 要控制各不确定因素, 以提高检测准确性。 
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Assessment of content uncertainty of vitamin A acetate in vitamin tablets by 
high performance liquid chromatography 
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ABSTRACT: Objective  To analyze the sources and influencing factors of content uncertainty of vitamin A 

in vitamin tablets by high performance liquid chromatography (HPLC), so as to simplify the evaluation method 

and increase the testing quality. Methods  A mathematical model was established to analyze the sources and 

influencing factors in uncertainty according to the testing process, and through the quantitative analysis of 

uncertainty, the expanded uncertainty was obtained. Results  The expanded uncertainty of vitamin A in 

vitamin tablets by HPLC was 0.46 mg/100 g, the average content was 35.72 mg/100 g, and the including factor 

k=2 through evaluation of the results in uncertainty components. Conclusion  The main sources of uncertainty 

of vitamin A in vitamin tablets by HPLC were preparing the standard solution, repetitive measurement, and 

thinning the standard solution. Therefore, it was necessary to control various uncertain factors in order to 

improve detection accuracy in the testing process. 
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1  引  言 

维生素 A 醋酸酯在分类中属于脂溶性维生素, 

能够调节人体的多种生理机能, 增强机体免疫能力, 

在调节体内各方面的代谢及促进骨骼的生长发育上

有着极其重要的作用, 同时它也参与视网膜视紫质
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的合成与再生, 维持正常的视觉反应, 以降低夜盲症

和视力减退的发生[1,2]。而维生素 A 醋酸酯摄入过量

也会引起副作用, 可损害脑组织等[3], 因此维生素 A

制剂含量的控制十分重要。本文根据 JJF 1059.1-2012

《测量不确定度评定与表示》 [4], 并参考 JJG 

196-2006《常用玻璃量器检定规程》[5], 结合检测方

法和数学模型, 对高效液相色谱法测定维生素片中

维生素 A 醋酸酯的含量进行不确定度评估, 找出不

确定度主要来源, 为方法的优化和评定测量结果提

供依据。 

测量不确定度是测量不确定性的一种度量, 是

表征合理的赋予被测量值的分散性、与测量结果相联

系的参数、评定测量水平的指标和判定测量结果可靠

程度的依据, 对检测实验室测量结果的质量评价越

来越重要。ISO 等 7 个国际组织于 1993 年联合发布

《测量不确定度表示指南》, (简称 GUM), ISO/IEC 

17025-2005 明确规定, 检测实验室应具有并应用评

定测量不确定度的程序[6]。 

2  材料与方法 

2.1  仪器与试剂 

高效液相色谱仪(岛津-15C, 附紫外检测器); 超

声波清洗器(EQ-500, 昆山市超声仪器有限公司); 电

子分析天平(XP-205型, 梅特勒); Unitary C18色谱柱

(150 mm×4.6 mm, 5.0 μm, ACCHROM)。 

维生素 A醋酸酯标准品(来源: DR; 批号: 31010; 

纯度: 99.5%); 甲醇(色谱纯, 上海安谱; 多种维生素

矿物质片(老年人型)(汤臣倍健股份有限公司)。 

2.2  仪器条件 

色谱柱: Unitary C18色谱柱(150 mm×4.6 mm, 5.0 

μm, ACCHROM); 流动相: 甲醇, 等度洗脱; 流速: 

1.0 mL/min; 进样量: 30 μL; 检测器: 紫外检测器

325 nm; 色谱柱温度: 40 ; ℃ 运行时间: 10 min。 

2.3  测定方法 

2.3.1  标准品溶液的配制 

精密称取维生素 A 醋酸酯标准品 10.51 mg, 置

于 50 mL棕色容量瓶中, 加入 30 mL甲醇, 超声使其

溶解, 加甲醇定容, 摇匀, 作为维生素 A 醋酸酯标准

储备溶液。精密吸取维生素 A 醋酸酯标准贮备液 5 

mL, 置于 50 mL容量瓶中, 加甲醇定容, 经 0.45 μm

的微孔滤膜过滤, 作为维生素 A醋酸酯标准溶液。 

2.3.2  供试品溶液的配制 

取本品 20 片, 研细, 精密称取 0.46 g 研磨均匀

的样品, 置于 25 mL棕色容量瓶中, 加入 20 mL甲醇, 

于 40 ℃超声, 并不时振摇样品, 20分钟后取出, 放冷

至室温, 加甲醇定容, 摇匀。经 0.45 μm的微孔滤膜

过滤, 作为供试品溶液。 

2.3.3  数学模型 

结果计算公式为: 
10





c VX
m

 

式中:  

X—样品中维生素 A醋酸酯的含量, mg/100 g; 

m—样品的质量, g; 

V—样品的定容体积, mL; 

c—样品溶液中维生素 A醋酸酯的浓度, μg/mL。 

由实验步骤和数学模型可以看出, 影响维生素

A 醋酸酯测定结果的不确定度因素中, 除了样品的

质量, 样品的定容体积, 样品溶液中维生素A醋酸酯

的浓度之外, 还有样品处理过程的一致性。故不确定

度的来源可以归纳为以下几个方面: 

重复测定引入的不确定度 urel(1):主要为样品处

理过程的一致性; 

样品称量所引入的不确定度 urel(2): 主要为天平

准确性和称量过程变动性; 

样品定容体积所引入的不确定度 urel(3): 包括样

品定容所用容量瓶体积; 环境温度变化; 

标准溶液配制所引入的不确定度 urel(4): 包括标

准溶液配制过程中对照品的称量; 标准溶液定容所

用容量瓶体积; 环境温度变化; 对照品纯度; 

标准溶液稀释所引入的不确定度 urel(5): 主要为

稀释标准溶液过程中所用移液管、容量瓶; 环境温度

变化。 

3  结果与讨论 

3.1  不确定度各分量计算 

3.1.1  重复测定引入的相对不确定度 urel(1) 

样品处理过程的一致性, 采用平行测定8次的结

果进行评定, 属于A类评定, 按照实验方法对样品平

行操作。测试结果分别为 35.779、35.343、35.739、

35.464、35.756、36.234、35.860、35.605 mg/100 g, 其

平均值 X =35.72 mg/100 g, 维生素 A醋酸酯含量 

测定的标准偏差 S( X )为 : 0.2699 mg/100 g, 
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( )
RSD= 100=0.7556%

S X
X

, 则: 

urel(1)= RSD

n
= 0.7556%

8
=0.2671% 

3.1.2  样品称量所引入的相对不确定度 urel(2) 

本次实验样品使用梅特勒 XP205 分析天平进行

称量, 天平的校准证书给出的测量结果示值误差的

扩展不确定度 U=0.06 mg(k=2),样品的称样量 m= 

460.00 mg, 则样品称量所引入的相对不确定度为: 

uerl(2)= 0.06
100% 0.006522%

2 460.00
 


 

3.1.3  样品定容体积引入的相对不确定度 urel(3) 

样品定容过程使用 25 mL 的容量瓶, 由 25 mL

单标线容量瓶的校准证书可知, 实验中使用的 25 mL

单标线容量瓶, 属于A级, 测量结果的扩展不确定度

U=0.01 mL(k=2)。则: 

uerl(3.1)= 0.01
100% 0.02000%

2 25
 


 

由于本实验室温度在 20±5 ℃的范围内波动, 假

设温度变化为 5 , ℃ 该温度引起的不确定度可通过

估算温度范围和体积膨胀系数计算, 液体的体积膨

胀明显大于容量瓶的体积膨胀, 故只考虑前者即可。

设温度为矩形分布, 换算系数为 3 , 水的膨胀系数

为 42.1 10 / ℃。则: 

42.1 10
(3.2) 5 100% 0.06063%

3


   relu  

综合以上, 样品定容体积引入的相对不确定度

urel(3)为: 

2 2(3) (3.1) (3.2) 0.06384%  rel rel relu u u  

3.1.4  标准溶液配制所引入的相对不确定度 urel(4) 

标准品使用梅特勒 XP205 分析天平进行称量, 

天平的校准证书给出的测量结果示值误差的扩展

不确定度 U=0.06 mg(k=2); 标准品的质量 m=10.51 

mg, 则: 

0.06
(4.1) 100% 0.2854%

2 10.51
  

relu  

标准品溶液定容过程使用 50 mL 的容量瓶, 由

50 mL单标线容量瓶的校准证书可知, 实验中所用的

50 mL单标线容量瓶, 属于 A级, 测量结果的扩展不

确定度 U=0.02 mL(k=2)则: 

0.02
(4.2) 100% 0.02000%

2 50
  

relu  

温度变化带来的体积相对不确定度 , 同

urel(3.2), 则 : 

(4.3) 0.06063%relu
 

标准品纯度所引入的相对不确定度:在维生素 A

醋酸酯标准品证书上查得其纯度为(99.5±1.0)%。则: 

1.0%
(4.4) 100% 0.5025%

2 99.5%
  

relu  

综合以上, 标准溶液配制所引入的相对不确定

度 urel(4)为: 

2 2 2 2(4) 4.1 (4.2) (4.3) (4.4) 0.5814%    （ ）rel rel rel rel relu u u u u  

3.1.5  标准品溶液稀释所引入的相对不确定度 urel(5) 

标准品溶液稀释过程中使用的 5 mL移液管, 由

校准证书可知, 该 5 mL 单标移液管, 属于 A 级, 测

量结果的扩展不确定度 U=0.005 mL(k=2),则:  

0.005
(5.1) 100% 0.05000%

2 5
  

relu  

50 mL 容量瓶所引入的相对不确定度 , 同

urel(4.2), 则: 

0.02
(5.2) 100% 0.02000%

2 50
  

relu  

温度变化带来的体积相对不确定度 , 同

urel(3.2), 则 : 

(5.3) 0.06063%relu
 

综合以上, 标准品溶液稀释所引入的相对不确

定度 urel(5)为: 

2 2 2(5) (5.1) (5.2) (5.3) 0.08109%   rel rel rel relu u u u  

3.2  合成不确定度和扩展不确定度 

3.2.1  合成不确定度 

通过对不确定度各分量的分析和计算, 维生素

A醋酸酯检测结果的合成相对标准不确定度为: 

2 2 2 2 2( ) (1) (2) (3) (4) (5)

          0.6481%

    


rel rel rel rel rel relu x u u u u u

 

合成不确定度为: ( ) ( ) 0.2315  relu x u x X  

3.2.2  扩展不确定度 

取包含因子 k=2, 其扩展不确定度为: 

U=2×0.2315=0.46 mg/100 g 

4  结  论 

本文结合检验方法和实际操作过程, 采用高效

液相色谱法测定维生素片中维生素 A 醋酸酯的含量, 

根据测量不确定度的评定方法[4-11], 并参考其他有关
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不确定度的评定和分析[12-14], 通过建立数学模型, 分

析整个测定过程的不确定度来源及其对分析结果的

影响, 为高效液相色谱法测量不确定度评定方法提

供参考。 

从不确定度评定过程可以看出, 影响样品中维

生素 A 醋酸酯含量测定不确定度的主要来源为:标准

溶液配制、重复测定和稀释标准溶液。这一结果符合

本实验操作过程, 因此在今后的含量检测过程中, 要

准确配制标准溶液, 选用高校准级别的容量瓶、移液

管和高纯度的对照品, 还要对分析天平进行定期的

检定与维护保养, 以保持仪器的最佳工作状态。而且

要求分析人员熟练掌握样品的各项处理步骤, 注意

样品的平行性问题, 以提高检测准确性。 
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