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法测定骨汤宝中
!

种生物碱残留量

的不确定度评估
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摘要!为合理表征
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法检测骨汤宝中罂粟碱!那可

丁!蒂巴因残留量检测结果的离散性"提升检测结果的完整

性和可靠性#依据
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,食品安全地方标准

火锅食品中罂粟碱!吗啡!那可丁!可待因和蒂巴因的测定

液相色谱
S

串联质谱法-对骨汤宝中的罂粟碱!那可丁和蒂

巴因残留量进行测定"分析检测过程中测量不确定度的来

源"进行不确定度评定"并合成总不确定度#结果表明"罂粟

碱!那可丁!蒂巴因的合成相对标准不确定度分别为
$;.#'

"

$;'#'

"
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$不确定度主要来源于标准液的配制!标准曲线

的制作和试验重复性#
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$骨汤宝$罂粟碱$那可丁$蒂巴因$不确

定度
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3检测和校准实验室能力的通用要

求4规定%检测和校准实验室都必须建立对测量结果进行不

确定度评定的程序%并有能力应用这些程序对试验过程中得

出的每一项数值进行测量不确定度的评定&

罂粟壳中以吗啡+可待因+罂粟碱+那可丁和蒂巴因
'

种

生物碱为其主要成分%这些生物碱有麻痹神经的作用%长期食

用会引起精神失常%心脏血液阻滞+不正常颤动%甚至死亡)
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国际条约关于麻醉品和精神药物管理指导原则中规定罂粟壳

为禁止添加的非食用物质)
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%然而一些不法经营者在餐饮食

品中添加罂粟壳等违禁原料%使食物更加鲜美%吸引更多食

客%牟取暴利)
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年初%中国有
!'

家餐企因在食品中添

加罂粟壳被曝光%

'

家被移送公安机关并已提起公诉%

&$

家被

移送公安机关立案侦查%

"$

家被食品药品监管部门立案调

查)

.
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&骨汤宝作为一种鲜味粉复合调味料%常用于调制骨汤

底+面汤底的火锅%在餐厅或家庭火锅聚会中大量使用&因此

评定在骨汤宝中罂粟碱+那可丁+蒂巴因残留量的不确定度也

非常有必要&目前罂粟壳生物碱的检测方法主要有"化学分

析法+色谱法+免疫分析法+示波极谱法+层析法等)
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3食品安全地方标准 火

锅食品中罂粟碱+吗啡+那可丁+可待因和蒂巴因的测定 液

相色谱
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串联质谱法4%采用
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联用技术测定骨汤

宝中罂粟碱+那可丁+蒂巴因的含量%分析了样品称量过程+

标准品溶液的配制+标准曲线的拟合+进样体积+试验重复

性+实验室温度等影响样品测定结果不确定度的主要来

源)
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%并对不确定度进行评估%为
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法对骨汤宝

中罂粟碱+那可丁+蒂巴因含量的准确测定提供参考&
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材料与方法
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乙腈"色谱纯%国药集团化学试剂有限公司$

无水硫酸镁+无水醋酸钠"分析纯%国药集团化学试剂有

限公司$

分散型固相萃取小柱"填料为
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无水硫酸镁%
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%天津博纳艾杰尔科技有限公司&
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仪器与设备

高效液相色谱
S

串联四极杆质谱联用仪"
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型%日本岛津公司$

氮气发生器"

IX0[V!$0"0/

型%英国
TA1?3>̂ L8?D<5

公司$

高速冷冻离心机"
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型%上海安亭科学仪器厂$

调速多用振荡器"

F\0.

型%金坛市江南仪器厂$

快速混匀器"

Z)($0-

型%江苏新康医疗器械有限公司$

可调微量移液器"
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%北京
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公司$

电子天平"
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型%常熟市双杰测试仪器厂$

分析天平"
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型%美国奥豪斯公司$

所用玻璃器皿均为
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试验方法
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标准溶液的配制
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精确称取盐酸罂粟碱+那可丁+蒂

巴因标准品各
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%分别用
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甲酸
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甲醇溶液配制成

浓度为
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的溶液%作为标准储备液&用移液器移取
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标准储备溶液%用乙腈定容至
"$1I

%配成
"$

#

7

(

1I

的标准中间液$再分别用移液器取
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标准中间液
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%用乙腈定容至
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%配成
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的罂粟碱+那

可丁+蒂巴因混合标准使用液$分别用移液管准确吸取
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的罂粟碱+那可丁+蒂巴因混

合标准使用液%用乙腈稀释至
"$;$1I

%得罂粟碱+那可丁+蒂

巴因为
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的混合标

准工作液&
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样品前处理
!

准确称取
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骨汤宝于
'$1I

聚四

氟乙烯具塞离心管中%加入
'1I

二次水%振摇%加
"'1I

乙

腈%旋涡振荡
"13?

%加入
%
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无水硫酸镁和
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7

无水醋酸

钠的混合粉末%迅速振摇%涡旋振荡
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心
'13?
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%取上清液待净化&

移取
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上清液于分散型固相萃取小柱中%旋涡振

荡
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%于
"$$$$5

(

13?

离心
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%取上清液%
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滤

膜过滤%取滤液待测&
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加标试样制备
!

平行称取
%

份试样%每份
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于
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聚四氟乙烯具塞离心管中%分别加入浓度为
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的罂粟碱+那可丁+蒂巴因混合标准溶液
";$1I

+其余步骤同
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样品前处理&
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色谱质谱条件

!
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#色谱条件"室温!
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%湿度
#

%$G

%

&&$@

稳

压电源$色谱柱"十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂%
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柱

#'11a&;$11

%粒度
&;&

#

1

$流动相"
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甲酸乙腈与
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甲酸的
"$11A4
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甲酸铵溶液体积比为
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$流速

$;!1I
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$柱温
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$进样量
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#质谱条件"质谱采用电喷雾!

/Vi

#离子源%在正离子

模式下扫描%多反应监测!

[P[

#$离子源电压
S!;' @̂

%离

子源温度
!'$ `

%脱溶剂管温度
&'$ `

%加热模块温度

.$$`

$雾化气流速
!;$$I

(

13?

%干燥气流速
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(

13?

$驻

留时间
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$罂粟碱+那可丁+蒂巴因定性+定量离子对及碰

撞电压等质谱参数见表
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表示定量离子&
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测量数学模型
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建立数学模型

根据
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所述的试验方法%骨汤宝中罂粟碱+那可丁+

蒂巴因含量按式!
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#计算&
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式中"
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'''样品中待分析物的残留量%
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'''从标准曲线中读出的供试品溶液中各待测物的浓

度%
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'''样液的提取体积%
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'''样品称样量%
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不确定度来源分析

影响骨汤宝中罂粟碱+那可丁+蒂巴因检测结果的不确

定度引入因素有"称取质量+标准液的配制+进样体积+标准

曲线+试验重复性+加标回收率)
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不确定度评定
不确定度评定方法依据
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3测量不确定度评

定与表示4与
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3检测实验室中常用不确定度评

定方法与表示4&不确定度测定与计算过程中涉及的计量术语

及定义参照
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3通用计量术语及定义4
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分量标准不确定度分析
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称取质量引入的不确定度
!

使用万分之一天平分别

称量
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#罂粟碱+那可丁+蒂巴因标准物质%精确至
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安全与检测
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&检定证书给出的最小分度值为
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%区间半

宽度
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%服从均匀分布%
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%由于称取

质量一致%故罂粟碱+那可丁+蒂巴因标准物质称量引入的相

对标准不确定度均为"
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检定证书给出的最小分度值为
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标准液的配制引入的不确定度
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进样体积引入的不确定度
!

将
";!;"

配制的混标液上

机%由进样体积引起的不确定度
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标准曲线引入的不确定度
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定罂粟碱+那可丁+蒂巴因的质量浓度%为了校准液相色谱
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法测定骨汤宝中
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种生物碱残留量的不确定度评估
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供试品%上机测定结果及回收率见表
'

%其中罂粟碱+那可丁+

蒂巴因回收率的标准偏差分别为
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总的合成标准不确定度分析

各具体不确定度分量值见表
'

&
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因此%本试验根据
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法测定骨汤宝中罂粟

碱+那可丁+蒂巴因的合成相对标准不确定度为"

表
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不确定度一览表
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结论
本试验分析了液相色谱
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串联质谱法!
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#测

定骨汤宝中罂粟碱+那可丁+蒂巴因的不确定度%结果表明"

!

种生物碱的合成相对不确定度分别为
$;.#'

%

$;'#'

%

";(,#

$影

响罂粟碱+那可丁+蒂巴因残留量测量不确定度的主要因素

是标准曲线的拟合%其次是标准液配制+进样体积+试验重复

性+回收率以及样品称量&为了保证测定结果的准确性%在

日常检测中%应加强对仪器设备的维护保养%使仪器状态稳

定%严格控制标准溶液的配制过程%同时加强实验员的标准

操作训练%以减小测量结果的不确定度&
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