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保健食品中格列本脲含量测定的能力验证研究 

高文超 1, 王海燕 2, 金绍明 2, 宁  霄 2, 高家敏 2, 曹  进 2*, 董亚蕾 2* 
(1. 中国民航科学技术研究院, 北京  100028; 2. 中国食品药品检定研究院, 北京  100050) 

摘  要: 目的  设计组织保健食品中格列本脲含量测定能力验证项目, 评价实验室检测保健食品中格列本脲

的技术能力和水平。方法  对考核样品通过实施能力验证计划, 来自 27 个省(自治区)、直辖市 80 家实验室的

测定结果进行稳健统计分析, 通过稳健 Z 比分数评价实验室检测能力。结果  考核样品中的格列本脲在 P＜

0.05 显著水平时是均匀的, 且在整个计划周期内稳定, 满足能力验证的要求。在 80 家参加实验室中, 满意结

果数为 68 家, 满意率为 85.0%; 可疑结果数为 6 家, 可疑率为 7.5%; 不满意结果数为 6 家, 不满意率为 7.5%。

结论  多数参加的实验室检测能力结果满意, 表明保健食品中格列本脲检测水平总体良好。 
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Study on the capability verification of determination of glibenclamide in 
health food 
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ABSTRACT: Objective  To design and organize a project to verify the determination ability of glibenclamide in 

health food and to evaluate the technical ability and level of glibenclamide in health food. Methods  Examining 

sample was conducted through the implementation of the plan of ability test and verify, 80 laboratories from 27 

provinces and the autonomous region were measured and the results were conducted for robust statistical analysis, 

robust Z ratio fraction was used for laboratory testing capability. Results  The glibenclamide in the test samples was 

uniform at the significant level of P < 0.05 and stable throughout the planning period, meeting the requirements of 

ability verification. Among the 80 participating laboratories, 68 were satisfied with the results, and the satisfaction 

rate was 85.0%. The number of suspicious results was 6, and the suspicious rate was 7.5%. The number of 

dissatisfied results was 6, and the dissatisfaction rate was 7.5%. Conclusion  The majority of the participant 

laboratories passed the test with satisfactory results, indicating that the determination of glibenclamide in health food 

showed a overall good level. 
KEY WORDS: proficiency testing; health food; glibenclamide; result evaluation 
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1  引  言 

在快节奏和高强度的现代社会中, 亚健康状态人群

扩大, 保健食品正逐步向消费者日常生活中渗透, 国人对

保健食品的需求量越来越大[1]。但保健食品市场日趋庞大

的同时, 也出现了产品质量参差不齐, 甚至在保健食品中

非法添加以达到保健效果的现象。格列本脲是一种磺酰脲

类降血糖药物[2], 但具有一定的副作用[3,4]。有些不法商家

为了达到降糖效果, 将格列本脲掺入保健食品中[5,6]。消费

者在不知情的情况下, 大量服用, 将造成严重后果。 
能力验证相关结果可作为管理部门、评价机构判定实

验室能力的参考依据, 同时作为实验室内部质量控制的有

效补充[7-9]。参加单位可通过对结果的反馈、分析, 达到提

高该项目检验水平的目的。能力验证样品的均一性和稳定

性是确保能力验证计划结果可控性的必需条件 [7], 因此, 
所用的样品均通过了均匀性和稳定性检验。 

保健食品中格列苯脲的检测是日常监管的重要技术

监测内容, 其测定能力和准确性, 也反映出了检测机构的

基本检验能力和素质。为保证相关检验检测的准确性, 并
对参与检验的机构进行能力评价, 中国食品药品检定研究

院组织并实施了本次能力验证工作。本次组织的能力验证

共分为设计和制备样品 , 分发可靠样品, 获得检测结果, 
评价参加者出具数据的可靠性等步骤, 为客观评价实验室

的检测能力提供参考。 

2  材料与方法 

2.1  仪器与试剂  

G6460A 液相色谱-质谱联用仪(美国 Agilent 公司); 
Waters ACOUITY UPLC BEH 色谱柱 (2.1 mm×50 mm,   
1.7 μm, 美国 Waters 公司)。 

格列本脲标准品(10035-201105, 纯度 99.5%, 中国食

品药品检定研究院)。 

2.2  能力验证样品  

委托专业公司生产样品, 样品为粉末状, 辅料为山药

提取物、生地黄提取物、玉米淀粉等, 经过筛、配料、制

粒、干燥、整粒、包装等步骤制备, 样品中格列本脲含量

约 10 mg/kg。样品用 20 mL 棕色玻璃瓶包装, 铝塑真空封

膜, 每瓶不少于 10 g, 密封, 标记, 寄送前常温保存。 

2.3  均匀性考察  

根据 CNAS—GL03:2006《能力验证样品均匀性和稳

定性评价指南》[10]的建议, 从分装到最小包装的样品中随

机抽取样品 11 瓶, 另将每瓶样品取 3 份, 测定格列本脲的

含量, 采用单因子方差分析法对样品进行均匀性考察。当

测定结果的 F 值＜Fα(γ1, γ2)时, 认为样品是充分均匀的。 

2.4  稳定性考察  

稳定性检验的样品模拟能力验证样品的实际状态 , 
即常温保存。样品制样完毕后, 对样品的各待测特性量进

行稳定性检验。方法为将上述均匀性测定结果作为第一次

稳定性数据, 然后在实际保存状态下, 分别在随后的 4、8、
12 周各随机抽取 3 瓶样品进行测定, 以此作为第 2、3 和 4
次稳定性数据, 考察时间覆盖了整个计划周期。检验结果

与均匀性结果比较, 采用ｔ检验法考察样品的稳定性。 

2.5  样品发送  

本次能力验证设计样品标识为 NIFDC-PT-N-XX(N 为

本次能力验证代码; XX 表示实验室代码)。按随机原则向

每个实验室发放样品 1 瓶。 

2.6  检测方法  

推荐采用《药品检验补充检验方法和检验项目批准件

编号 2009029》[11]方法, 并使用液相色谱-质谱法定量。 

2.7  评价依据 

根据 CNAS—GL02:2006《能力验证结果的统计处理

和评价指南》[12,13]对能力验证结果进行评价, 采用 Z 比分

数(Z－score)作为评价其结果满意度的依据。Z 比分数的大

小反映了实验室结果与中位值的偏离程度, Z 比分数的符

号“+”和“-”代表与中位值的偏离方向, “+”表示结果大于中

位值, “-”表示结果小于中位值。｜Z｜≥3 为离群结果, 要
求开展纠正措施。2＜｜Z｜＜3 为可疑结果, 鼓励实验室

复查他们的结果。｜Z｜≤2 为满意结果。 

2.8  统计学处理  

本次能力验证计划的统计采用稳健(robust)统计方法, 
以处理各参加实验室测试结果。本计划涉及的统计量有结

果数、中位值(M)、标准化四分位距(NIQR)、变异系数

(coefficient of variation, CV)、最小值、最大值和极差等。 

3  结果与分析 

3.1  能力验证样品的均匀性和稳定性 

3.1.1  均匀性分析  
按照 CNAS—GL03:2006《能力验证样品均匀性和稳

定性评价指南》[10]的要求进行均匀性实验, 结果表明: 均
匀性检验计算的 F 值＜临界值[F0.05(10,22)=2.30]。这表明, 
在 P＜0.05 显著性水平时, 瓶间及瓶内样品中的格列本脲

含量是均匀的, 确保了参加实验室检测结果的可评价性。 
3.1.2  稳定性分析  

按照 CNAS—GL03:2006《能力验证样品均匀性和稳

定性评价指南》[10]的要求进行稳定性实验。将稳定性数据

进行 t 检验, t 值均小于 95%置信区间查表值, 表明在本计

划实施期间测试样品中的格列本脲是稳定的。 
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3.2  能力验证的统计结果 

3.2.1  测试结果的频率分布和正态概率检验 
本次能力验证共回收 80 个实验室的检测结果, 统计

测定结果数据的频率, 根据测定结果及频率做直方图(图
1)。频率分布图表明, 除个别异常数据外, 在 95%置信度下, 
本次能力验证结果数据基本服从正态分布, 可以用基于正

态分布的稳健中位统计技术进行数据处理。 

 

 
 

图 1  结果正态分布直方图 
Fig.1  Normal distribution histogram of results 

 
 

3.2.2  能力验证的总体统计量 
对能力验证总体情况进行了统计, 具体见表 1。 

3.2.3  实验室的能力评价 
本次能力验证 Z 值分布结果见图 2(红色线｜Z｜=3, 

黄色线｜Z｜=2), 80 家参加单位, 格列本脲测定满意结果

为 68 家, 满意率为 85.0%, 可疑结果率 7.5%, 不满意结果

率 7.5%。 

3.3  结果分析 

本次能力验证计划规定了推荐方法, 但没有规定必

须使用推荐方法。根据实验室反馈的结果和相关记录, 大
多采用推荐方法检测。下面从以下几个方面分析结果存在

差异的可能原因。 
3.3.1   参加单位级别、类型差异 

80 个参加实验室分布于 27 个省(自治区)、直辖市, 其
中食品药品检验机构共有 71 家, 占参加者数量的 88.75%, 
第三方检测机构 6 家, 占参加者数量的 7.5%, 其他类型 3
家。按实验室类别分类的参加者满意率见表 2。 

表 2 表明, 各层级实验室对保健食品中格列本脲的测

定都具有较高的检测水平, 其中省级机构的检测水平整体

较高。近年来我国大力发展第三方检测机构, 从本次能力

验证来看, 第三方检测结构的检测水平也较强。 
从参加单位地域上看, 某省份共 4 家参加单位, 有 1 家

结果为可疑, 三家结果为不满意, 三家单位结果均偏低, 存
在省内实验室数据互相串通的可能性。在今后的能力验证组

织工作中应注意设计合理的方案, 可以有效抑制一些参加

者串通或伪造数据, 保障能力验证工作的有效性[14,15]。 
 

表 1  检测结果统计量汇总表 
Table 1  Summary table of test result statistics 

项目 结果个数 中位值/(mg/kg) 标准四分位间距/(mg/kg) 变异系数/% 最大值/(mg/kg) 最小值/(mg/kg) 极差/(mg/kg)

格列本脲 80 7.56 0.39 6.55 9.62 6.57 3.05 
 

 
 

图 2  结果 Z 值分布柱状图 
Fig.2  Histogram of Z value of proficiency test 
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表 2  按类别分类统计表 
Table 2 Statistical table by category 

实验室层级 总数量 满意结果数 满意率/%

省级食品药品检验机构 22 21 95.5 

地市级食品药品检验机构 49 41 83.7 

第三方检测机构 6 5 83.3 

 
由于各地参试实验室在数量上和行业上存在差异 , 

此结果并不能完全反映该地区的检测能力, 但仍可以作为

相关部门评价分析的参考。 
3.3.2  对照品 

对照品方面, 73 家实验室使用了中检院生产的对照品, 
这其中 4 家使用对照品的批号为 100135-200404, 代码为

500 的单位使用了过期的对照品, 结果偏高不满意。69 家

使用的对照品批号为 100135-201105, 60 家结果满意; 5 家

实验室使用的 Dr. E 对照品; 2 家实验室没有对对照品品牌

进行说明。建议参加单位注意对照品的有效期或中检院发

布的标准物质停用通知, 及时更新实验中使用的对照品, 
以免因为使用过期对照品对测定结果造成影响[16]。 
3.3.3  前处理方法 

提取溶剂方面, 大部分实验室采用甲醇对样品进行

溶解、提取, 1 家实验室使用三氯甲烷溶解后用甲醇进行溶

剂置换, 结果为满意, 1 家实验室使用乙腈+水(70+30)作为

提取溶剂, 结果不满意。称样量方面, 通过统计, 称样量大

于 1.0 g 的参加单位结果满意率为 75.0%, 称样量小于  
1.0 g 的参加单位结果满意率为 86.8%, 这种差异来源可

能为较大的称样量不利于样品的充分提取, 从而降低测

定结果的准确率。由此建议在本次实验中的称样量以小

于 1.0 g 为宜。 
3.3.4  仪  器 

在提交结果的 80 家单位中, 有 78 家单位使用了作业

指导书中要求的液质方法, 2 家单位使用高效液相方法。这

两家使用高效液相方法的实验室中, 一家结果为满意, 一
家为不满意。 
3.3.5  定量方法 

此次能力验证有 66 家实验室使用标准曲线法定量, 
56 家实验室满意, 满意率为 84.8%; 13 家实验室使用外标

一点法定量, 11 家结果满意, 满意率为 84.6%。可见, 在本

次实验中, 两种定量方法的准确率相当。但在实际测定过

程中, 样品含量未知或多个不用浓度水平样品情况下, 建
议使用标准曲线法进行定量检测。 

4  结  论 

本次结果在一定程度上反映了目前我国相关检测实

验室对保健食品中格列本脲的检测能力。结果显示, 85%参

加实验室提交的测定结果较好, 表现出较高的检测水平, 

检测能力评价为满意, 为我国降糖类保健食品非法添加的

监督执法提供了强有力的支持。本次能力验证的参加单位

多集中在省、市级食品药品检验机构, 第三方检测机构数

量仅占 7.5%, 无法科学的评估第三方检测机构在该项目上

的检测能力。未来, 将加大对能力验证项目的宣传工作, 
鼓励第三方实验室共同参与, 全面提升各类型实验室的质

量控制技术能力。 
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