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液相色谱串联质谱法测定保健食品中
西布曲明的不确定度
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摘要!根据
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,食品中西布曲明等化合物的测
定-对保健食品中西布曲明含量进行定量分析!采用
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,测量不确定度评定与表示-对液相色谱串
联质谱法测定保健食品中西布曲明含量的不确定度进行
评定#结果表明!

&MN

的置信区间下!保健食品中西布曲
明含量测定结果可表示为(
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!其
中标准曲线拟合过程中引入的不确定度影响最大#

关键词!不确定度$西布曲明$液相色谱串联质谱法$保健
食品
34-56785

%

<?4F,.0,=4=/40164@=,-1=

5

?>=/4A4=4@+-1,=-?1?>7-C*

0=@,+-146?1=41=-1 /4,.=/>??A7 C

5

.-

d

0-A 6/@?+,=?

2

@,

B

/

5

*

=,1A4+ +,777

B

46=@?+4=@

5

8G4=/?A7,66?@A-1

2

=?E_Q%#!(#!

T4=4@+-1,=-?1?>7-C0=@,+-14-1>??A

!

,1A=/46?1=41=?>7-C0=@,*

+-14-1/4,.=/>??A7D,7A4=46=4A8V66?@A-1

2

=?=/4,

BB

@?,6/-1

+4,70@4+41=0164@=,-1=

5

,1A@470.=7-1A-6,=-?1

(

__9!#M&8!S

%#!%

)!

=/40164@=,-1=

5

D,7,1,.

5

34A

!

d

0,1=->-4A,1A7

5

1=/47-34A8

K/41 7-C0=@,+-14 6?1=41= D,7 (8#$

(

2

*

2

!

=/4 4H=41A4A

0164@=,-1=

5

D,7#8!&(

(

2

*

2

(

Ta%

)

01A4@=/4&MN6?1>-A4164-1*

=4@F,.8</4+,-1-1>.04164>,6=?@7?>=/40164@=,-1=-47-1=/4A4*

=4@+-1,=-?1D4@47=,1A,@A60@F4>-==-1

2B

@?64778

9:

;

<=6>-

%

0164@=,-1=

5

$

7-C0=@,+-14

$

.-

d

0-A6/@?+,=?

2

@,

B

/

5

*=,1*

A4+ +,777

B

46=@?+4=@

5

$

/4,.=/>??A7

西布曲明是一种中枢神经抑制剂%主要通过其次级

和初级类代谢产物而产生作用%其作用机理为抑制
M*

羟
色胺,去甲肾上腺素,多巴胺的再摄取%增强饱食感并加
速能量消耗%由此达到治疗肥胖症的效果&研究表明%西
布曲明可能会导致口干,头痛,烦躁,失眠,厌食*
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+

%引
起神经系统,呼吸系统,消化系统,生殖系统,心血管系统
的不良反应*
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年%中国国家药监局要求停止西布
曲明的生产,销售和使用%但违规添加西布曲明制造假冒
减肥药,减肥食品的案件仍层出不穷*
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&

不确定度是评价测量结果质量的指标%其值越小%试
验值与真实值越接近*
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&文章拟根据
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(测量不确定度评定与表示)和
IXVQ*[P#"

"
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(化学分析中不确定度的评估指南)的规定%建立测量模
型%对液相色谱串联质谱!
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#法测定保健食品
中西布曲明含量的不确定度进行分析%找出影响检测结
果的关键因素%旨在为保健食品中西布曲明的检测数据
使用和准确评价提供依据&
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材料与方法
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仪器与试剂
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保健食品!能力验证样品#"中位值
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试验方法
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样品前处理
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!精确到
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#%精密加入
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甲醇适量%超声
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称重%加甲醇补足重量%摇匀%静置%过
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滤膜&取
续滤液
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定容至
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%摇匀%供液相色谱串联质谱
仪测定&
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色谱条件
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甲酸水溶液%梯度洗脱程
序"
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质谱条件
!

离子化模式为电喷雾离子源-扫描方
式为多反应监测!
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#正离子模式-毛细管电压
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-雾化温度
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-离子对,碰撞能量及碎裂电压
等参数见表
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西布曲明质谱参数m

<,C.4!

!

G7

B

,@,+4=4@7?>7-C0=@,+-14

母离子!

;

'

E

# 子离子!

;

'

E

# 碰撞能量'
4]

碎裂电压'
]

%'#8%!% !%M8#$%

'

%M8%" $!

%'#8%!% !O&8#$% !M8!M $!

m

!'

表示定量离子&

%

!

结果与分析
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$$$样品中西布曲明含量%
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$$$根据标准曲线计算所得样品溶液中西布曲明
质量浓度%
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不确定度来源分析
由图

!

可知%西布曲明测量不确定度主要由标准物
质溶液配制,样品称量,样品定容,标准曲线拟合,样品测
量重复性!仪器性能,人员操作,随机误差#等引起的不确
定度*
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不确定度的评定
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样品称量过程引入的不确定度
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型#称取样品%校准证书显示分度值为
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%称样量为
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时%最大允许误差为
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按均匀分布
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%则一次称量过程引入的标准不确定
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样品于烧杯中%需使用两次电子天平%则样
品称量过程引入的相对标准不确定度为"
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样品定容和稀释过程引入的不确定度
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样
品定容和稀释过程使用玻璃量器均为
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规定的偏差要求%玻璃量器引入的相对标准不
确定度如表
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所示%样品定容,稀释过程使用
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容量
瓶两次,
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移液管一次%则样品定容和稀释过程引入
的相对标准不确定度为"
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玻璃量器引入的不确定度
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校准产生的相对
标准不确定度

试验温度变化产生的
相对标准不确定度

合成相对标
准不确定度
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标准物质工作溶液配制过程引入的不确定
度
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#标准物质纯度引入的不确定度
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#"试验采
用的盐酸西布曲明标准物质纯度为
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%假定其纯度
为!
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%按均匀分布
T 槡a O

%则盐酸西布曲明标
准物质纯度引入的相对标准不确定度为"
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证书显示出分度值为
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%称样量为
#

%

M

2

时%最大
允许误差为
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#标准储备溶液定容用玻璃量器引入的不确定度
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#"根据玻璃量器检定规程%标准储备液定容使用
的

!#+PV

级容量瓶允差为
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%则标准储备溶液定容使用的量器引入的相对标准
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#试验温度引入的不确定度
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下进行%环境温度一般波动范围控制在
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时甲醇和玻璃的体积膨胀系数分别为
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%则试验温度引入的相
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#稀释过程引入的不确定度"用标准储备溶液稀释
配制成浓度为
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的西布曲明标准工作溶液%用最小二乘法拟合标准工作
曲线时%与仪器测定峰面积引入的不确定度相比%逐级稀
释引入的不确定度可忽略不计&

因此%标准物质工作溶液配制过程引入的相对标准
不确定度为"
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标准工作曲线拟合引入的不确定度
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种浓度标准工作溶液分别测定
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次%测得峰
面积如表
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所示&标准工作曲线回归方程
为
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样品重复测定
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次%峰面积代入线性回归方程计算
可得样品溶液中西布曲明浓度分别为
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$$$标准工作溶液测得峰面积残差的标准偏差-
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重复性测定引入的不确定度
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王赛楠等!液相色谱串联质谱法测定保健食品中西布曲明的不确定度



测定
"

次所得西布曲明含量见表
$

&重复性测定引
入的不确定度属于

V

类%应用贝塞尔法评定&此不确定
度结果包含人员操作,仪器性能,样品均匀性,随机误差
等引入的不确定度&

重复性标准偏差"
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!
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Z
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+

Z
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重复性不确定度"

0

!

>

#

U

H
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-

则相对标准测量重复性不确定度为"

0

@4.

!

>

#

U

0

!

>

#

C

Z

U

MP!%

W

!#

Z

O

&

表
$

!

保健食品中西布曲明重复性测定结果
<,C.4$

!

Y4

B

4,=,C-.-=

5

=47=@470.=7?>7-C0=@,+-14-1

/4,.=/>??A7

&

+a"

'

序号 含量 序号 含量
! (8#&$ M (8#M(

% (8!"# " "8&$&

O (8#%(

$ "8&%"

平均值
(8#$#

))))))))

%8$

!

合成标准不确定度及扩展不确定度
液相色谱串联质谱法测定保健食品中西布曲明不确

定度分量汇总如表
M

所示&

表
M

!

不确定度分量测量结果
<,C.4M

!

Y470.=7?>0164@=,-1=
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不确定度来源 不确定度类型 相对标准
不确定度

标准物质溶液配制
0
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!

A

Q

#

E M8#M̀ !#
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标准曲线拟合
0
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H

#
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样品称量
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!
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样品定容
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合成相对标准不确定度*

!OS!M

+为"

0

@4.

!

O

#

U

0

%

@4.

!

A

7

#

V

0

%

@4.

!

H

#

V

0

%

@4.

!

;

#

V

0

%

@4.

!

[

#
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保健食品中西布曲明含量为
(8#$

(

2

'

2

%则合成标准
不确定度为"

0

!

O

#

a#8#&'"

(

2

'

2

&

取
Ta%

!置信概率
&MN

#%则测量结果的扩展不确定
度为"

"a%0

!

C

#

a#8!&(

2

'

J

2

&

%8M

!

不确定度结果
根据

E_Q%#!(#!

(食品中西布曲明等化合物的测定)

测定%保健食品中西布曲明含量为"!

(8#$l#8!&(

#

(

2

'

2

%

Ta%

&

O

!

结论
研究对液相色谱串联质谱法测定保健食品中西布曲

明含量的不确定度进行了量化分析&结果表明%依据
E_Q

%#!(#!

(食品中西布曲明等化合物的测定)测定西布曲明
含量时%标准曲线拟合所产生的不确定度最大%而样品称
量引入的不确定最小-标准物质溶液配制和样品定容过
程中温度对玻璃量具的影响很大&因此%在日常检测过
程中%应特别注意通过仪器性能的维护保养,选取精度高
的玻璃量具,加强对试验温度的控制,规范人员操作等多
种方式保证检测结果的准确性&
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