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　 　 摘要:　 依据 ＧＢ / Ｔ １５０００.３－２００８ 标准样品的工作导则ꎬ研制黄柏酮标准样品ꎮ 以白鲜皮为原料ꎬ硅胶柱色谱

结合重结晶的方法制备黄柏酮单体ꎬ通过 ＵＶ、ＩＲ、ＭＳ 和 ＮＭＲ 等技术进行结构表征ꎬ同时进行了薄层色谱鉴别和热

重分析ꎬ通过 ＨＰＬＣ 检测分析技术ꎬ进行了均匀性检验、稳定性检验和 ８ 家实验室联合定值ꎮ 结果表明ꎬ该样品均匀

性良好ꎬ在 ０~４ ℃储存 ２４ 个月稳定性良好ꎬ定值结果确定其标准值为 ９８􀆰 ９４％ꎬ置信度 ９５％的不确定度为 ０􀆰 １２％ꎮ
说明ꎬ黄柏酮标准样品达到了 ＧＢ / Ｔ １５０００.３－２００８ 规定的技术要求ꎬ具有溯源性ꎬ可用于黄柏酮及相关产品的质量

控制和检测方法评定ꎮ
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　 　 白鲜皮是中国常用大宗药材ꎬ为芸香科植物白

鲜(Ｄｉｃｔａｍｎｕｓ ｄａｓｙｃａｒｐｕｓ Ｔｕｒｃｚ.)的干燥根皮ꎬ具有

清热燥湿、祛风解毒、抗癌等功效ꎬ广泛种植于黑龙

江、吉林、辽宁、内蒙古等地区[１]ꎮ 黄柏酮为«药典»
中规定的白鲜皮质量控制指标ꎬ药典规定不得少于

０.１５％(按干燥品计)ꎬ黄柏酮还是白鲜碱和黄柏药

３３９



材及相关产品重要的鉴别指标ꎮ 药理研究结果表

明ꎬ黄柏酮具有抑菌、治疗血管疾病及抗癌等多种药

理功效[２￣５]ꎬ在抑制结肠癌、胰腺癌、乳腺癌和前列腺

癌等方面具有潜在开发价值[６￣９]ꎮ 标准样品是具有

一种或多种足够均匀的并能很好确定特性值的材料

或物质ꎬ可以用来校准仪器ꎬ评价测量方法和给材料

赋值[１０]ꎬ目前市场上黄柏酮以对照品为主ꎬ纯度也

参差不齐ꎬ未按照国家标准进行均匀性、稳定性和定

值试验ꎬ最终结果没有不确定度评估ꎬ不具有溯源

性ꎮ 因此ꎬ为了满足黄柏酮及相关产品的检测需求ꎬ
保证检测结果的准确性、可比性和溯源性ꎬ本研究参

照 ＩＳＯ Ｇｕｉｄｅ ３５ 和 ＧＢ / Ｔ １５０００.３－２００８ 的工作导

则[１１]ꎬ研制黄柏酮(图 １)国家标准样品ꎮ

图 １　 黄柏酮化学结构式

Ｆｉｇ.１　 Ｔｈｅ ｃｈｅｍｉｃａｌ ｓｔｒｕｃｔｕｒｅ ｏｆ ｏｂａｃｕｎｏｎｅ

１　 材料与方法

１.１　 试验仪器

Ｒ￣３ 型旋转蒸发仪(瑞士 ＢＵＣＨＩ 公司产品)ꎬ
ＳＣＩＥＮＴＺ￣１０Ｎ 型冷冻干燥仪(宁波新芝生物科技股

份有限公司产品)ꎬ１２６０ 型高效液相色谱仪(美国安

捷伦公司产品)ꎬＷＲＳ￣１Ｂ 型数字熔点仪(上海精密

科学仪器有限公司产品)ꎬＵＶ￣２５５０ 型紫外可见分光

光度计(日本岛津公司产品)ꎬＩＮＯＶＡ ６００ ＭＨｚ 核磁

共振波谱仪(美国瓦里安公司产品)ꎬ６５２０ Ｑ￣ＴｏＦ 型

液相色谱质谱联用仪(美国安捷伦公司产品)ꎬＳＴＡ
４４９ＦＣ 型同步热分析仪(德国耐驰公司产品)ꎮ
１.２　 试验材料

柱层析硅胶、ＧＦ２５４ 薄层硅胶板(青岛海洋化工

厂产品)ꎬ黄柏酮对照品(成都德思特生物技术有限

公司产品)ꎬ甲醇(色谱纯ꎬ美国天地公司产品)ꎬ水
为重蒸水ꎬ其他试剂为分析纯ꎮ 白鲜皮药材购自济

南建联中药店ꎬ经山东中医药大学李佳教授鉴定为

芸香科植物白鲜(Ｄｉｃｔａｍｎｕｓ ｄａｓｙｃａｒｐｕｓ Ｔｕｒｃｚ)的干

燥根皮ꎬ样本存放于山东省分析测试中心ꎮ
１.３　 试验方法

１.３.１　 样品制备　 黄柏酮粗提物的制备:白鲜皮药

材粉碎ꎬ过 ４０ 目筛ꎬ９５％乙醇加热回流提取 ３ 次ꎬ每
次 ３ ｈꎬ抽滤ꎬ减压浓缩至无醇味ꎬ加水分散ꎬ用乙酸

乙酯萃取 ３ 次ꎬ萃取液减压浓缩ꎬ得到乙酸乙酯浸

膏ꎬ４ ℃冰箱保存备用ꎮ
黄柏酮单体的纯化:将乙酸乙酯浸膏进行硅胶

柱色谱分离ꎬ采用溶剂体系(石油醚￣乙酸乙酯)进行

梯度洗脱ꎬ分瓶收集ꎬ用黄柏酮对照品做比对ꎬ进行

薄层色谱和 ＨＰＬＣ 监测分析ꎬ收集黄柏酮含量较高

的组分ꎬ减压浓缩ꎬ氯仿溶解ꎬ放置于室温进行结晶ꎬ
得到白色针状晶体ꎬ即黄柏酮单体ꎮ
１.３.２　 纯度分析方法

１.３.２.１　 高效液相色谱分析　 将制备的黄柏酮单体

溶于甲醇配制成 ０􀆰 ５ ｍｇ / ｍｌ的溶液ꎬ经 ＨＰＬＣ 检测ꎮ
柱温 ３０ ℃ꎬ运行时间 ３０ ｍｉｎꎬ检测波长 ２８４ ｎｍꎮ 等

度色谱条件:ｓｈｉｍ￣ｐａｃｋ Ｃ１８ 色谱柱(４􀆰 ６ ｍｍ×２５０􀆰 ０
ｍｍꎬ５ μｍ)ꎻ流动相为甲醇 ∶ 水 ＝ ６２ ∶ ３８(体积比)ꎻ
流速 １􀆰 ０ ｍｌ / ｍｉｎꎮ 梯度色谱条件:ＹＭＣ Ｃ１８色谱柱

(４􀆰 ６ ｍｍ×２５０􀆰 ０ ｍｍꎬ５ μｍ)ꎬ流动相为甲醇(Ａ) /水
(Ｂ):０~２０ ｍｉｎꎬ６２％ Ａꎻ２０~４０ ｍｉｎꎬ６２％ ~１００％ Ａꎻ
４０~５０ ｍｉｎꎬ１００％ Ａꎻ流速 １􀆰 ０ ｍｌ / ｍｉｎꎮ

采用 ＤＡＤ 检测器扫描得 ３Ｄ 总吸收图ꎬＨＰＬＣ
纯度分析结果表明ꎬ扣除溶剂峰后未见明显杂质峰

存在ꎬ显示样品纯度较高ꎮ
１.３.２.２　 薄层(ＴＬＣ)鉴别　 精密称取样品 ５ ｍｇꎬ溶
于甲醇中ꎬ配制成 ０􀆰 ２ ｍｇ / ｍｌ的对照品溶液ꎬ使用定

量毛细点样管进行点样ꎬ于 ＧＦ２５４ 硅胶板上分别点

样 ２０ μｇ、４０ μｇ、６０ μｇ、８０ μｇ、１００ μｇꎮ 薄层展开剂

为正己烷 ∶ 乙酸乙酯(１ ∶ １ꎬ体积比)和氯仿 ∶ 丙

酮 ∶ 甲酸 ∶ 水(４０ ∶ ４０ ∶ ５ ∶ ２ꎬ体积比)ꎬ硅胶板上

样品经展开剂展开ꎬ取出晾干ꎬ分别用 １０％硫酸乙

醇和茚三酮法显色ꎬ１０５ ℃下加热 ３ ｍｉｎꎬ至斑点显

色清晰ꎮ 结果表明ꎬ样品呈现深棕色斑点ꎬＲ ｆ值分别

为 ０􀆰 ４８ 和 ０􀆰 ６１ꎬ未见明显杂质斑点存在ꎮ
１.３.２.３ 　 液质联用(ＬＣ￣ＭＳ)纯度分析 　 色谱柱为

ｓｈｉｍ￣ｐａｃｋ Ｃ１８柱(４.６ ｍｍ×２５０􀆰 ０ ｍｍꎬ５􀆰 ０ μｍ)ꎬ流动

相为甲醇 ∶ 水(６２ ∶ ３８ꎬ体积比)ꎬ流速 １􀆰 ０ ｍｌ / ｍｉｎꎬ
柱温 ３０ ℃ꎬ运行时间 ３０ ｍｉｎꎮ ＭＳ 条件:ＥＳＩ 电喷雾

离子源ꎬ毛细管电压 ４􀆰 ０ ｋＶꎬ载气为普通氮气ꎬ流速

为 １０ Ｌ / ｍｉｎꎬ载气温度 ３００ ℃ꎬ扫描范围 ｍ / ｚ １００~
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１ ０００ꎮ 液质联用分析结果表明ꎬＭＳ 总离子流图未

见明显杂质峰存在ꎮ
１.３.２.４　 热重分析　 精密称取样品 ５ ｍｇꎬ置于热重

分析专用坩埚中ꎬ设置热重条件:初温 ３０􀆰 ０ ℃ꎬ最终

温度 ６００􀆰 ０ ℃ꎬ升温速率 １０ ℃ / ｍｉｎꎬ Ｎ２为载气ꎬ流
量为 １００ ｍｌ / ｍｉｎꎮ 结果表明ꎬ在 ２４.７~ １８５􀆰 ０ ℃ꎬＴＧ
曲线为一条水平线ꎬ即测试样品中吸附水和结晶水

含量均很低ꎬ热稳定性良好ꎮ 当温度增加超过

２８０􀆰 １ ℃时ꎬ样品开始分解ꎬＤＴＡ 曲线显示温度升高

到 ２９５􀆰 ４ ℃ꎬ样品迅速分解ꎮ

２　 结 果

２.１　 结构表征

黄柏酮单体的结构分别采用紫外光谱法(ＵＶ)、
红外光谱法 ( ＩＲ)、质谱法 (ＭＳ) 和核磁共振技术

(ＮＭＲ)等方法进行表征ꎮ ＵＶ 法测试溶剂为甲醇ꎬ
扫描范围为 ２００~４００ ｎｍꎻＩＲ 法采用 ＫＢｒ 压片ꎬ扫描

波数范围为 ４００~ ４ ０００ ｃｍꎻＭＳ 分析采用电喷雾离

子源ꎬ载气温度为 ３００ ℃ꎬ载气流速为 １０ Ｌ / ｍｉｎꎬ载
气为普通氮气ꎬ毛细管电压为 ４􀆰 ０ ｋＶꎬ扫描范围为

ｍ / ｚ １００~１ ０００ꎬ氘代试剂为 ＣＤＣｌ３ꎮ
结果表明ꎬ 测试样品的最大紫外吸收波长

ＵＶλＥｔＯＨ
ｍａｘ 为 ２１８ ｎｍꎬ 熔点为 ２３３~ ２３４ ℃ꎬ ＩＲｃｍ－１

Ｖｍａｘ
为

２ ９８８ꎬ ２ ９４７ (ｍꎬ νＣＨ )ꎬ １ ７３６ꎬ１ ７０８ ( ｓꎬ νＣ ＝Ｏ )ꎬ
１ ６２７ (ｗꎬ νＣ ＝Ｃ)ꎬ １ ４６６ꎬ １ ４４９ (ｍꎬ δＣＨ)ꎬ １ ２８１ꎬ
１ ０２９ ( ｓꎬ νＣＯ )ꎮ ＥＳＩ￣ＭＳ 结果为: ｍ / ｚ ４７７.１８０ ７
[Ｍ＋Ｎａ] ＋ꎬ ９３１.３６６ ９ [ ２Ｍ ＋ Ｎａ] ＋ꎬ ４５３.１６６ ５ [ Ｍ￣
Ｈ] －ꎮ 核磁共振检测结果为:１ Ｈ￣ＮＭＲ (６００ ＭＨｚꎬ
ＣＤＣｌ３) δ: ７􀆰 ４８ ( １Ｈꎬ ｏｖｅｒｌａｐｐｅｄꎬ Ｈ￣２１ )ꎬ ７􀆰 ４０
(１Ｈꎬ ｏｖｅｒｌａｐｐｅｄꎬ Ｈ￣２３)ꎬ ６􀆰 ５２ ( １Ｈꎬ ｄꎬ Ｊ ＝ １２􀆰 ０
Ｈｚꎬ Ｈ￣２)ꎬ ６􀆰 ３７ (１Ｈꎬ ｂｒ ｓꎬ Ｈ￣２２)ꎬ ５􀆰 ９６ (１Ｈꎬ ｄꎬ
Ｊ＝ １２􀆰 ０ Ｈｚꎬ Ｈ￣１)ꎬ ５􀆰 ４６ ( １Ｈꎬ ｓꎬ Ｈ￣１７)ꎬ ３􀆰 ６６
(１Ｈꎬ ｓꎬ Ｈ￣１５)ꎮ１３ Ｃ￣ＮＭＲ (１５０ ＭＨｚꎬ ＣＤＣｌ３ ) δ:
２０７􀆰 ４ (Ｃ￣７)ꎬ １６６􀆰 ９ (Ｃ￣３)ꎬ １６６􀆰 ６ (Ｃ￣１６)ꎬ １５６􀆰 ８
(Ｃ￣１)ꎬ １４３􀆰 ２ (Ｃ￣２３)ꎬ １４１􀆰 ０ (Ｃ￣２１)ꎬ １２２􀆰 ９ (Ｃ￣
２)ꎬ １２０􀆰 １ ( Ｃ￣２０)ꎬ １０９􀆰 ８ ( Ｃ￣２２)ꎬ ８４􀆰 ０ ( Ｃ￣４)ꎬ
７８􀆰 ０ (Ｃ￣１７)ꎬ ６５􀆰 １ (Ｃ￣１４)ꎬ ５７􀆰 ３ (Ｃ￣５)ꎬ ５３􀆰 ３ (Ｃ￣
１５)ꎬ ５２􀆰 ９ (Ｃ￣８)ꎬ ４９􀆰 ２ (Ｃ￣９)ꎬ ４３􀆰 １ (Ｃ￣１０)ꎬ ３９􀆰 ９
(Ｃ￣６)ꎬ ３７􀆰 ４ ( Ｃ￣１３)ꎬ ３２􀆰 ７４ ( Ｃ￣１２)ꎬ １７􀆰 ０ ( Ｃ￣
１１)ꎬ ３２􀆰 ０ꎬ ２６􀆰 ８ꎬ ２１􀆰 １ꎬ １９􀆰 ４ꎬ １６􀆰 ４ (ＣＨ３×５)ꎮ 通

过对比文献分析ꎬ以上数据与文献[１２]基本一致ꎬ
确定该化合物为黄柏酮ꎮ

２.２　 均匀性检验

依据标准样品导则要求ꎬ顺序重复随机测量ꎬ随

机抽取分装好的黄柏酮样品 １０ 瓶(>１􀆰 ５ ３Ｎ )ꎬ采用

３ 种抽样程序 (第 １ 次:１￣３￣５￣７￣９￣２￣４￣６￣８￣１０ꎻ第 ２
次: １０￣９￣８￣７￣６￣５￣４￣３￣２￣１ꎻ第 ３ 次:２￣４￣６￣８￣１０￣１￣３￣５￣
７￣９)ꎬ按方法 １.３.２.１ 中的 ＨＰＬＣ 等度方法进行样品

分析ꎬ峰面积归一化法读取纯度ꎬ数据进行方差分

析ꎬ进行 Ｆ 检验ꎬ以确定黄柏酮样品的均匀性ꎬ结果

见表 １ 和表 ２ꎮ

表 １　 均匀性检验结果

Ｔａｂｌｅ １　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｈｏｍｏｇｅｎｅｉｔｙ ｔｅｓｔ

瓶号
样品纯度(％)

第 １ 组 第 ２ 组 第 ３ 组 平均值 总平均值

１ ９８.９１ ９８.９０ ９８.９２ ９８.９１ ９８.９２

２ ９８.９３ ９８.９１ ９８.９０ ９８.９１

３ ９８.９２ ９８.９２ ９８.９１ ９８.９２

４ ９８.９３ ９８.９１ ９８.９０ ９８.９１

５ ９８.９０ ９８.９１ ９８.９１ ９８.９０

６ ９８.９２ ９８.９３ ９８.９４ ９８.９３

７ ９８.９２ ９８.９３ ９８.９１ ９８.９２

８ ９８.９０ ９８.９１ ９８.９１ ９８.９１

９ ９８.９１ ９８.９２ ９８.９０ ９８.９１

１０ ９８.９２ ９８.９３ ９８.９４ ９８.９３

表 ２　 方差分析结果

Ｔａｂｌｅ ２　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｖａｒｉａｎｃｅ ａｎａｌｙｓｉｓ

变差源 方差(ＳＳ) 自由度(ＤＦ) 均方(ＭＳ)

组间 ２.００×１０－３ ９ ２.２３×１０－４

组内 ２.１３×１０－３ ２０ １.０７×１０－４

总和 ４.１４×１０－３ ２９

　 　 以组间自由度 υ１ ＝ ９ 及组内自由度 υ２ ＝ ２０ 为变

量查询 Ｆ 界值表ꎬ可知 Ｆ０.０５(９ꎬ２０) ＝ ２􀆰 ９４ꎬ由于Ｆ<
Ｆ０.０５(９ꎬ２０)ꎬ证明黄柏酮样品均匀性良好ꎮ
２.３　 稳定性检验

样品储存于 ０~４ ℃ꎬ监测考察期为 ２ 年ꎬ在此

期间选择 ５ 个时间点对样品进行取样分析ꎬ按方法

１.３.２.１ 的 ＨＰＬＣ 等度方法检测ꎬ纯度计算采用峰面

积归一化法ꎬ每份样品重复测定 ５ 次ꎬ采用 ｔ 检验法

对检测结果进行统计分析ꎬ通过线性模型观察直线

斜率值变化趋势ꎬ进行预测[１３]ꎬ分析结果见表 ３ꎮ
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表 ３　 稳定性检验数据

Ｔａｂｌｅ ３　 Ｒｅｓｕｌｔ ｏｆ ｓｔａｂｉｌｉｔｙ ｔｅｓｔ

时间(月)
样品纯度(％)

重复 １ 重复 ２ 重复 ３ 重复 ４ 重复 ５ 平均值

标准偏差
(％)

０ ９８.９６ ９８.９３ ９８.９６ ９８.９３ ９８.９５ ９８.９５ ０.０２

６ ９８.９０ ９８.９１ ９８.９２ ９８.９１ ９８.９１ ９８.９１ ０.０１

１２ ９８.９４ ９８.９５ ９８.９３ ９８.９６ ９８.９５ ９８.９５ ０.０２

１８ ９８.９２ ９８.９２ ９８.９０ ９８.９３ ９８.９２ ９８.９２ ０.０２

２４ ９８.９１ ９８.９０ ９８.９１ ９８.９２ ９８.９３ ９８.９０ ０.０２

　 　 斜率为:

ｂ１ ＝
∑
ｎ

ｉ＝１
(Ｘ ｉ－Ｘ)(Ｙｉ－Ｙ)

∑
ｎ

ｉ＝１
(Ｘ ｉ－Ｘ) ２

＝ －０.５４
３６０

＝ －０.００１ ５

式中ꎬＹ＝ ９８􀆰 ９３ꎻＸ＝ １２
截距为:

ｂ０ ＝Ｙ－ｂ１Ｘ＝ ９８􀆰 ９３＋(０.００１ ５×１２)＝ ９８􀆰 ９４
直线模型的标准偏差为:

ｓ２ ＝
∑
ｎ

ｉ＝１
(Ｙｉ－ｂ０－ｂ１Ｘ ｉ) ２

ｎ－２
＝ ０.００１ ３９

３
＝ ０.０００ ４６

则 ｓ＝ ０.０３
斜率相关不确定度为:

ｓ(ｂ１)＝
ｓ

∑
ｎ

ｉ＝１
(Ｘ ｉ－Ｘ)

＝ ０.０３
３６０

＝ ０􀆰 ００２

查表得自由度为 ｎ － ２ 和 ９５％置信水平 (ｐ＝
０􀆰 ９５)分布的 ｔ 因子为 ３􀆰 １８２ꎮ

由于斜率变化的绝对值 ｂ１ <ｔ０.９５ꎬｎ－２􀅰ｓ(ｂ１)＝
３.１８２×０.００２＝ ０.００６ ４ꎬ即:

ｂ１ <０.００６ ４ꎮ 斜率变化不显著ꎬ即黄柏酮标

准样品在 ２ 年内稳定性良好ꎮ
稳定性的不确定度为:ｕ稳 ＝ Ｓｂ􀅰 ｔ ＝ ０.００２×２４ ＝

０􀆰 ０５
２.４　 定值

根据标准样品工作导则ꎬ采用 ８ 家实验室协作

定值方法ꎮ ２４ 瓶样品中随机抽取ꎬ每家定值实验室

寄送样品 ３ 瓶ꎬ每瓶测定 ２ 次ꎬ以峰面积归一化法读

取样品纯度ꎬ每家实验室得到 ６ 个检测结果ꎮ 根据

协作实验室检测结果ꎬ进行数据统计分析ꎬ最终确定

黄柏酮标准样品的标准值和定值不确定度ꎬ结果如

表 ４ꎮ
表 ４　 协作定值数据

Ｔａｂｌｅ ４　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｃｅｒｔｉｆｉｅｄ ｖａｌｕｅ

协作定值
实验室序号

样品纯度(％)

Ⅰ Ⅱ Ⅲ Ⅳ Ⅴ Ⅵ
平均值 标准偏差 总平均值

１ ９９.０３ ９９.０５ ９９.０６ ９９.１０ ９９.１０ ９９.１０ ９９.０７ ０.０３ ９８.９４

２ ９９.０１ ９９.０３ ９９.０３ ９９.０６ ９８.９５ ９８.９４ ９９.００ ０.０５

３ ９８.８７ ９８.８４ ９８.８５ ９８.８８ ９８.８６ ９８.８３ ９８.８６ ０.０２

４ ９８.９６ ９８.９１ ９８.９４ ９８.９５ ９８.９３ ９８.９２ ９８.９４ ０.０２

５ ９８.８９ ９８.８６ ９８.８７ ９８.８７ ９８.８６ ９８.８２ ９８.８６ ０.０３

６ ９８.８４ ９８.８５ ９８.８４ ９８.９１ ９８.９０ ９８.８７ ９８.８７ ０.０４

７ ９９.０１ ９９.０５ ９８.９６ ９８.９９ ９９.０４ ９９.０２ ９９.０１ ０.０４

８ ９８.９０ ９８.９１ ９８.８９ ９８.８８ ９８.９１ ９８.９０ ９８.９０ ０.０２
表中Ⅰ~Ⅵ为协作定值实验室所测的 ６ 个重复ꎮ

　 　 测定结果总平均值为:

Ｘ总 ＝
∑
ｍ

ｉ＝１
∑
ｎｉ

ｊ＝１
Ｘ ｉｊ

Ｎ
＝ ９８.９４

实验室平均值的标准偏差为:

ＳＸ ＝
Ｚ (Ｘ ｉ－Ｘ总) ２

ｎ－１
＝ ０.０８
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总平均值标准偏差为:

ＳＸ总
＝ＳＸ

ｎ
＝ ０.０３

多家定值引入的不确定度为:
ｕ定 ＝ＳＸ ＝ ０.０３
黄柏酮标准样品的不确定度由如下 ３ 部分组

分:(１)均匀性检验不确定度ꎻ(２)稳定性检验不确

定度ꎻ(３)定值不确定度ꎬ这 ３ 部分不确定度分量互

不相关ꎬ需将 ３ 种不确定度合成ꎬ即合成不确定度

(Ｕ合成)为:
Ｕ合成２ ＝ ｕ均２＋ ｕ稳２＋ ｕ定２

代入数据计算得 Ｕ合成 ＝ ０.０６％
置信区间 ９５％时ꎬｋ＝ ２
则黄柏酮标准样品的扩展不确定度为:Ｕ扩展 ＝

２Ｕ合成 ＝ ０.０６％×２＝ ０􀆰 １２％ꎮ

３　 结 论

本研究针对黄柏酮及相关产品缺乏国家标准样

品的现状ꎬ严格按照国标规定的标样样品研制规则ꎬ
成功地研制出黄柏酮标准样品ꎮ 研制过程中对标准

样品的均匀性进行考察ꎬ并进行了方差分析ꎻ稳定性

检验采用直线模型ꎬ进行 ｔ 检验法考察ꎻ定值采用多

家实验室协作ꎬ对定值结果进行统计分析ꎮ 根据 ３
个方面引入的不确定度ꎬ进行不确定度的合成和扩

展ꎬ获得标准值为 ９８􀆰 ９４％ꎬ置信度 ９５％的不确定度

为 ０􀆰 １２％的黄柏酮国家标准样品ꎬ该产品填补了黄

柏酮标准样品的国内外空白ꎬ具有样品溯源性ꎬ可用

于相关产品的检测方法评定和含量测定ꎮ
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