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高效液相色谱法测定保健食品中非法添加 

盐酸二氧丙嗪的不确定度分析 

艾  芸*, 李  卓, 白  雪, 王  芍 

(西安市食品药品检验所, 西安  710054) 

摘  要: 目的  采用高效液相色谱法测定保健食品中非法添加盐酸二氧丙嗪的含量, 进行不确定度分析。  

方法  依据标准 JJF 1059.1—2012《测量不确定度评定与表示》, 建立数学模型, 对测定不确定度的来源进行

分析和量化。结果  保健食品中非法添加盐酸二氧丙嗪含量为 1.90 g/kg 时, 其相对扩展不确定度为 0.088, 测

定结果可表示为 X=(1.90±0.17) g/kg (k=2)。根据测量结果分析, 在影响检测结果不确定度的各分量中, 拟合标

准曲线求溶液中目标物浓度所引入的不确定度是对结果影响较大的不确定度分量, 可通过减少这个不确定度

分量提高测量结果的质量。结论  该研究可为实验室评定保健食品中非法添加盐酸二氧丙嗪的测定结果质量

提供参考。 
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Uncertainty evaluation for determination of dioxopromethazine 
hydrochloride in health food by high performance  

liquid chromatography 

AI Yun*, LI Zhuo, BAI Xue, WANG Shao 
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ABSTRACT: Objective  To evaluate the uncertainty of dioxopromethazine hydrochloride content illegally added in 

health food by high performance liquid chromatography. Methods  According to the standard JJF 1059.1—2012 

Evaluation and expression of uncertainty in measurement, the mathematical model was established to analyze and 

quantify the sources of measurement uncertainty. Results  The content of dioxopromethazine hydrochloride in 

health food was 1.90 g/kg, the relative expanded uncertainty was 0.088, and the determination result was expressed as 

X=(1.90±0.17) g/kg (k=2). According to the analysis of the measurement results, the main factor coming from 

contents of targeted object lines fitting influenced the detection results mostly. Through reducing this factor, the 

quality of the determination results could be increased. Conclusion  This study can provide a reference for 

laboratory to evaluate the quality of the determination results of illegally added dioxopromethazine hydrochloride in 

health food. 
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0  引  言 

盐酸二氧丙嗪, 化学名为 10-(2-二甲氨基-异丙基)吩

噻嗪-5,5-二氧化物的盐酸盐, 具有镇咳平喘、祛痰、抗组

胺和局麻作用, 镇咳作用较强, 与可待因相当。现如今保

健食品存在不少非法添加的乱象, 一些不法商贩利欲熏

心, 追求短暂疗效和高额利润, 不择手段, 向保健食品中

非法添加化学药品[1], 夸大宣传, 欺骗群众, 谋取暴利。

不当服用盐酸二氧丙嗪会对人体产生极大危害, 而且与

有些药物同服还会发生药物相互作用, 导致难以预测的

严重后果[2‒4]。 

目前, 盐酸二氧丙嗪的检测方法主要是高效液相色

谱法[5‒8], 关于盐酸二氧丙嗪不确定度的分析鲜有报道。测

量不确定度评定是日常检验工作的重要技术组成部分, 可

以为进一步提高检测数据的质量提供依据, 对实验室质量

控制有着重要的意义[9]。我国现已按照《检测和校准实验

室能力的通用要求》中的规定, 规范实验室管理工作并开

展实验室认可活动[10]。本实验参考 JJF 1059.1—2012《测

量不确定度评定与表示》[11]和《化学分析中不确定度的评

估指南》[12]的要求, 对高效液相色谱法测定盐酸二氧丙嗪

实验过程的不确定度进行了分析, 确定各个不确定因素对

实验结果的影响, 以期为实验室准确定量测定提供准确、

可靠的依据。 

1  材料与方法 

1.1  材料与试剂 

保 健 食 品 ( 市 售 ); 盐 酸 二 氧 丙 嗪 对 照 品 ( 批 号

1002299-201202, 纯度 99.9%, 中国食品药品检定院); 甲

醇、乙腈(色谱纯, 美国 ThermoFisher 公司), 磷酸(分析纯, 

国药集团化学试剂有限公司)。 

1.2  仪器与设备  

Ulimate3000 高效液相色谱仪(美国 Thermo 公司); 

MS105 电子分析天平、ME204E 电子分析天平(感量 0.1 mg, 

瑞士梅特勒-托利多公司)。 

1.3  实验方法 

1.3.1  对照品溶液的配制 

精密称取 20 mg盐酸二氧丙嗪对照品于 10 mL容量瓶, 

加甲醇溶解, 稀释至刻度, 摇匀。制成质量浓度为 2 mg/mL

的盐酸二氧丙嗪标准储备溶液。再吸取盐酸二氧丙嗪标准

储备溶液 0.1、0.2、0.4、0.6、1 mL, 分别置于 10 mL 容量

瓶中, 加甲醇定容至刻度, 摇匀, 制成 2、4、8、120、     

200 μg/mL 的标准工作溶液。 

1.3.2  样品溶液的制备 

精密称取样品 1.0 g, 置于 50 mL 容量瓶中, 加甲醇适

量, 超声处理 20 min, 放冷, 加甲醇稀释至刻度, 摇匀, 过

滤, 即得。 

1.3.3  测定法 

精密量取对照品溶液及供试品溶液各 10 μL, 注入高

效液相色谱仪, 记录色谱图, 根据保留时间定性, 按外标

法计算含量。 

1.3.4  色谱条件 

流动相为甲醇: 乙腈: 0.02 mol/L 磷酸溶液(3: 34: 63, 

V:V:V); 色谱柱为安捷伦 C18 (4.6 mm×250 mm, 5 μm); 柱

温为 30 ℃; 流速为 1.0 mL/min; 检测波长为 230 nm; 进样

体积为 10 μL。 

1.4  数学模型的建立与结果计算 

根据测定原理和过程, 样品中盐酸二氧丙嗪的含量

为式(1):  

10001000

1000





m

VC
X

              
(1) 

式中: X——样品中盐酸二氧丙嗪的含量, g/kg;  

C——利用标准工作曲线查得盐酸二氧丙嗪的质量浓

度, μg/mL;  

V——样品定容体积, mL;  

m——样品取样量, g。 

2  测量不确定度来源 

根据数学模型 , 分析整个实验过程 , 影响测定结

果不确定度的主要来源有 : (1)被测样品重复性产生的

不确定度 ; (2)由标准物质引入的不确定度 , 其中包含

标准物质纯度、标准物质称量、标准物质定容和稀释、

标准曲线引入的不确定度 ; (3)由被测样品引入的不确

定度 , 其中包含称取被测样品质量、样品定容产生的不

确定度。  

3  不确定度分量的量化 

3.1  样品的重复性引入的不确定度 

在重复条件下, 对样品进行了 10 次测定, 含量分别

是 1.87、1.89、1.94、1.91、1.87、1.95、1.92、1.90、1.88、

1.92 g/kg, 平均含量为 1.90 g/kg, 由样品重复性引入的相

对标准不确定度为:  

2 2
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rel
( ) / 0.0276 / 10

( ) 0.0046
1.90

s x n
u x

x
   。 

3.2  由标准物质引入的不确定度 

3.2.1  标准物质纯度引入的不确定度 

由于中检院提供的本标准品无标物证书, 未给出其

不确定度, 假设其半宽区间为 0.5%, 以矩形分布计算, 包

含因子 k=3, 由盐酸二氧丙嗪标准物质纯度引入的相对标

准不确定度为: rel 1
0.005

( ) 0.0029
3

u std   。 

3.2.2  称量标准物质引入的不确定度 

用十万分之一天平称量样品, 在 0~5 g 量程范围内, 

天平的示值误差为±0.05 mg, 以矩形分布计算, 包含因子

k=3, 由称量标准物质引入的相对标准不确定度为:  

rel 2
0.05

( ) 0.0014
3 20

u std  


。 

3.2.3  标准物质的定容引入的不确定度 

(1)由容量瓶校准引入 

标准 JJG 196—2006《常用玻璃量器检定规程》[13]中

规定 10 mL容量瓶(A)级容量允差为±0.02 mL, 以三角分布

计算, 包含因子 k=6, 由容量允差引入相对不确定度为: 

rel 10 1
0.02

( ) 0.0008
6 10

u V   


。 

(2)由温度波动引入 

标准 JJG 209—2010《体积管检定规程》中规定甲醇

的体积膨胀系数[14]为 1.2×10‒3, 实验室的玻璃仪器在 20 ℃

进行校正, 本实验室的温度控制在(20±5) ℃内变动, 以均

匀分布计算 , 由温度波动引入的相对不确定度为 : 

3

rel 10 2
1.2 10 5

( ) 0.0035
3

u V



 

  。 

配制 10 mL 标准品溶液体积引入的相对不确定度为: 

2 2 2 2
rel 10 rel 10 1 rel 10 2( ) ( ) ( ) (0.0008) (0.0035)

             0.0036

u V u V u V    

 。

3.2.4  稀释标准溶液引入的相对标准不确定度 

标准工作溶液的配制: 分别移取 0.1、0.2、0.4、0.6、

1 mL盐酸二氧丙嗪标准储备溶液, 用甲醇定容于 10 mL容

量瓶。 

配制标准工作溶液与 3.2.3 同理, 实验涉及的量器相

对标准不确定度如表 1。 

根据表 1 中数据合成, 由盐酸二氧丙嗪标准工作溶液

的配制引入的相对标准不确定度为:  

3 2 4 2 3 2
rel ( ) 5 (3.3 10 ) 5 (8 10 ) 10 (3.5 10 )

           0.0013

u V           

 。

3.3  由标准曲线引入的不确定度 

实验整体采用了 5 个水平质量浓度的盐酸二氧丙嗪

标准溶液, 分别测定 2 次, 以其相应峰面积和标准浓度按

最小二乘法进行拟合, 结果如表 2。 

拟合曲线求样品溶液中盐酸二氧丙嗪平均浓度 c 产

生的标准不确定度为式(2):  









n

1i

2
i

2

)(

)(11)(
)(

CC

Cc

nNa
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cu

        

(2) 

 
表 1  标准溶液稀释过程引入的相对不确定度 

Table 1  Relative uncertainty during standard solution dilution 

量器类型(数量) 类别 容量允差 相对标准不确定度 

1 mL A 类刻度移液管(5) 
最大允差 ±0.008 mL 3.3×10‒3 

温度波动 ±5 ℃ 3.5×10‒3 

10 mL A 类单标容量瓶(5) 
最大允差 ±0.020 mL 8×10‒4 

温度波动 ±5 ℃ 3.5×10‒3 

 
表 2  最小二乘法拟合标准曲线数据 

Table 2  Standard curve data by fitting least square curve  

组分 浓度 c/(μg/mL)
平均峰面积 Y 

回归方程 相关系数 r 
/(mAU•min) 

盐酸二氧丙嗪 

20 1.751 

0.00050.0883  cY  0.9995r  

40 3.571 

80 6.882 

120 10.783 

200 17.596 
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式 中 : s(A)—— 标 准 溶 液 峰 面 积 的 标 准 偏 差

0.1570)]([
2

1
)(

n

1i

2
ii 


 



baCA
n

As ;  

c—样品溶液的质量浓度, 37.7132 μg/mL;  

C ——标准系列溶液的平均浓度, 92C  μg/mL;  

a——回归方程的斜率, 0.0935a ;  

N——样品平行测定的次数, 2N ;  

n——标准溶液测定的次数, 1052 n ;  

将上述各值代入公式得出: 1.6333)( cu 。 

按最小二乘法拟合标准曲线求得样品浓度引入的相

对标准不确定度为:  

0.0433
37.7132

1.6333)(
)(rel 

c

cu
cu 。 

3.4  称量样品引入的不确定度 

标准 JJG 1036—2008《电子天平检定规程》[15]中规定

天平允许的最大误差为±0.0005 g, 称取样品 1.0 g, 以矩形

分 布 计 算 , 由 样 品 称 量 引 入 的 相 对 标 准 不 确 定 度

为: 0.0003
1.03

0.0005
)(rel 


mu 。 

3.5  50 mL 容量瓶定容引入的相对标准不确定度 

(1)容量瓶允差引入的不确定度 

标准 JJG 196—2006《常用玻璃量器检定规程》中

规定 50 mL 容量瓶(A)级容量允差为±0.05 mL, 以三角

分 布 计 算 , 由 容 量 允 差 引 入 相 对 不 确 定 度 为 : 

0.0004
506

0.05
)( 150rel 


Vu 。 

(2)温度引入的不确定度 

甲醇的体积膨胀系数为 1.2×10‒3, 实验室室温在±5 ℃

之间变动, 按照均匀分布, 温度差异引入的相对不确定度

为: 0.0035
3

5101.2
)(

3

250rel 





Vu 。 

配制 50 mL 样品定容体积引入的相对不确定度为: 

0.0035)()()( 2
250rel

2
150rel50rel   VuVuVu 。 

4  测量不确定度 

4.1  合成标准不确定度 

由上述各相对不确定度合成相对标准不确定度为:  

。 0.0440              

)()()()(

)()()()(
)(

2
50rel

2
rel

2
rel

2
rel

2
10rel

2
2rel

2
1rel

2
rel

rel








VumucuVu

Vustdustduxu
XU

4.2  相对扩展不确定度 

取包含因子 k=2 (置信概率 95%), 高效液相色谱法测

定保健食品中非法添加盐酸二氧丙嗪的相对扩展不确定度

为: 0.08800.04402)(relrel  XukU 。 

4.3  扩展不确定度 

0.170.08801.90 U
 
g/kg。 

4.4  结果表示 

用高效液相色谱法测定保健食品中非法添加盐酸二

氧 丙 嗪 的 含 量 , 测 定 结 果 为 : )17.090.1( X
 

g/kg, 

2k 。 

5  结  论 

测量不确定度是衡量测试结果准确定和可靠性的重

要参数, 结果的表述同时包含被测量值及其测量不确定度

才完整并有意义。本研究采用高效液相色谱法对保健食品

中非法添加盐酸二氧丙嗪进行了测定, 建立了不确定度的

数学模型。通过对不确定度各个分量的分析计算, 建立了

一套合理、完整的分析方案。研究过程中可以看出对结果

影响最大的分量为拟合标准曲线求浓度, 其他分量引入的

不确定度都相对较小。针对此因素, 我们在日常检测过程

中可以通过稳定仪器状态、选择适当线性范围、增加标曲

测定重复次数等途径来提高检测结果的准确性。 
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“食品保鲜与贮藏”专题征稿函 

 
随着生活水平的逐渐提高, 人们对食品的质量有了更高的要求。 因此, 保鲜技术被广泛应用于食品的加

工流通过程中。如何保持食品的新鲜度以及食品在储藏过程中的安全性成为目前研究的重点。 

鉴于此, 本刊特别策划了“食品保鲜与贮藏”专题, 由浙江大学 罗自生 教授 担任专题主编, 主要围绕 

(1)果蔬、粮食、水产品、禽肉制品等食品保鲜方法、技术; (2)食品在储藏中的生理、生化变化; (3)食品腐败

以及控制方法等或您认为有意义的领域展开讨论, 计划在 2021 年 6 月出版。 

鉴于您在该领域的成就, 本刊主编国家风险评估 吴永宁 研究员 及浙江大学 罗自生教授 特邀请您为

本专题撰写稿件, 以期进一步提升该专题的学术质量和影响力。综述、实验报告、研究论文均可, 请在 2021

年 3 月 19 日前通过网站或 E-mail 投稿。我们将快速处理并优先发表。 

谢谢您的参与和支持！ 
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