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高效液相色谱 2荧光检测法测定罂粟籽和火锅汤料中的罂粟碱
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摘要 :用所建立的高效液相色谱 2荧光检测法测定了罂粟籽和火锅汤料中的罂粟碱。采用的色谱柱为 RP2C18柱

(250 mm ×416 mm i1d1, 5μm ) ;检测激发波长为 285 nm ,发射波长为 355 nm ;流动相为甲醇 20102 m o l/L乙酸铵

(体积比为 70∶30) ,流速 018 mL /m in。实验结果表明 ,罂粟碱的进样量为 1 ×10 - 4 ～0. 1μg时其质量浓度与相应

峰面积有良好的线性关系 ,最低检测限 (以信噪比大于 3计 )达到 0102 ng。罂粟籽中罂粟碱的回收率为 9910% ～

10018%。方法快速准确 ,简便灵敏 ,分离度高 ,能够满足有关食品中罂粟碱的检测要求。
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A b s t ra c t: A m e thod of reve rsed2p hase h igh p e rfo rm ance liqu id ch rom a tog rap hy coup led w ith

f luo rescence de tec tion w as deve lop ed fo r the sep a ra tion and de te rm ina tion of p ap ave rine in

seeds of Pap a ve r som n iferum L. and soup of chaf ing d ish. The liqu id ch rom a tog rap h ic exp e ri2
m en t w as ca rried ou t unde r the fo llow ing cond itions: the de tec to r w as a fluo rescence w ith exc i2
ta tion w ave leng th a t 285 nm and em iss ion w ave leng th a t 355 nm. A n R P 2C18 co lum n (250 m m ×

416 m m i1d1, 5μm ) w as used. The m ob ile p hase w as a m ix tu re of m e thano l and 0102 m o l /L

am m on ium ace ta te (70∶30, v / v) . The f low ra te w as 018 m L /m in. A linea r range w as ob ta ined

from 011 ng to 011μg w ith a good co rre la tion. The low es t de tec tion lim it w as 0102 ng. The av2
e rage recove ry of seeds fo r Pap a ve r som n iferum L. w as 9910% - 10018%. The m e thod is rap id,

accu ra te, sens itive and su itab le fo r the sep a ra tion and de te rm ina tion of p ap ave rine in foods.

Ke y w o rd s: h igh p e rfo rm ance liqu id ch rom a tog rap hy; fluo rescence de tec tion; p ap ave rine;

seed of Pap a ver som n ife rum L; soup of chafing d ish

　　罂粟碱 (p ap ave rine ) ,化学名为 6, 72二甲氧基 2
12(3, 42二甲氧基苄基 ) 2异喹啉 [ 6, 72d im eboxy212
(3, 42d im e thoxybenzy l) 2isoqu inok ine ] , 别名为帕

帕非林 ,是从鸦片 ( op ium )中提取或化学合成制得

的一种异喹啉类生物碱 ,为结晶或白色结晶性粉末 ,

熔点为 146～148 ℃,几乎不溶于水 ,微溶于乙醇和

乙醚 ,易溶于氯仿。罂粟碱对血管、支气管、胃肠道、

胆道等平滑肌都有松弛作用 ,主要用于脑血栓、肺栓

塞、肢端动脉痉挛及动脉栓塞性疼痛等病症的辅助

治疗。久服易成瘾 ,过量摄入会引起心律不齐 ,严重

时致人死亡。罂粟碱主要存在于罂粟壳和罂粟籽

( seeds of Pap a ver som n ife rum L. )内。为了监控

罂粟籽在食品中的使用和保证人民群众的饮食安

全 ,本文用高效液相色谱 2荧光检测法 ( H PLC 2FL )

对罂粟籽和火锅汤料中的罂粟碱进行了分析测定。

　　检测罂粟碱的方法主要有紫外分光光度法 [ 1 ] 、

荧光分光光度法 [ 2 ] 和高效液相色谱 2紫外检测

法 [ 3～5 ]等。高效液相色谱 2紫外检测法的重现性好 ,

但检测灵敏度不能满足实际检测的需要。本文利用

高效液相色谱分离度高、重现性好和荧光检测器灵
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敏度比紫外检测器高 2个数量级的特点 ,建立了测

定罂粟碱含量的高效液相色谱 2荧光检测法。将该

法用于检测食品中有关毒品原料 ,结果令人满意。

1　材料和方法

1. 1　仪器、试剂和材料

　　W a te rs 600E 高效液相色谱仪 , W a te rs 474荧

光检测器 , W a te rs 746 积分仪 , HS3120超声波清洗

仪 , Sh im adzu R F 2540荧光分光光度计 , R E52CS 22
旋转蒸发器 (上海亚荣生化仪器厂 )。

　　甲醇 (色谱纯 , TED IA 公司 ) (仅用于流动相的

配制 ) ,甲醇 (分析纯 ,西安试剂厂 ) ,乙酸铵 (分析

纯 ,莱阳化工实验厂 ) ,自制无离子水 ,盐酸罂粟碱

标准品 (S igm a公司 )。

1. 2　色谱条件

　　色谱柱为 Phenom enex C18柱 ( 250 m m ×416

m m i1d1, 5μm ) ,流动相为甲醇 20102 m o l /L乙酸

铵 (体积比为 70∶30) ,流速 018 m L /m in,荧光激发

波长 285 nm ,发射波长 355 nm ,进样量 10μL。

1. 3　提取方法

　　罂粟籽中罂粟碱的提取方法 :称取 011 g罂粟

籽于三角瓶中 ,加入 20 m L甲醇 ,超声 1 h后取出放

冷 ,再移入 25 m L容量瓶中 ,加甲醇定容至刻度 ,摇

匀 ,先用滤纸过滤 ,再用 0145μm 滤膜过滤 ,取续滤

液进行 H PLC分析。

　　火锅汤料和火锅配料中罂粟碱的提取方法 :称

取约 10 g样品于锥形瓶中 ,加入 50 m L甲醇 ,称重。

超声 30 m in后取出放冷 ,补足甲醇的损耗量 ,摇匀 ,

用滤纸过滤 ,再用甲醇稀释至适当的浓度 ,用 0145

μm 滤膜过滤 ,取续滤液进行 H PLC分析。

2　结果与讨论

2. 1　色谱分离条件的选择

2. 1. 1　流动相

　　实验过程中考察了 3种流动相体系对提取效率

的影响 : (1)甲醇 20102 m o l /L乙酸铵 (体积比为 75∶

25) ; ( 2 ) 015%乙酸铵 21%三乙胺 2甲醇 (体积比为

49∶1∶50) ; ( 3)甲醇 20102 m o l /L 乙酸铵 (体积比为

70∶30 )。经试验比较 ,发现以甲醇 20102 m o l /L 乙

酸铵 (体积比为 70∶30 )溶液为流动相时 ,罂粟籽的

分离效果最好 ,结果见图 1。

2. 1. 2　激发波长和发射波长

　　称取适量罂粟碱对照品 ,用甲醇配成质量浓度

为 1 g /L 的溶液。据文献 [ 2 ]报道 ,罂粟碱在 282

nm 激发波长处有好的特征性。固定激发波长为

285 nm ,在 200～500 nm 的范围内扫描发射波长 ,

图 1　罂粟碱对照品 ( a )和罂粟籽 ( b )的色谱图
F ig. 1　C h rom a to g ram s o f p ap a ve r in e s ta n da rd ( a ) a n d

se e d s o f P a p a ve r s om n ife rum L. ( b )

1. p ap ave rine.

结果发现 352 nm 处罂粟碱有最大吸收。综合考虑

实际应用的结果 ,采用 285 nm 为激发波长 , 355 nm

为发射波长 ,在复杂的火锅汤料的检测中收到了很

好的效果。

2. 2　提取条件的选择

　　实验中考察了提取方式、溶剂、提取时间等 3个

因素对提取效率的影响。分别采用索氏提取法和超

声提取法 ,且分别用无水乙醇、甲醇、95%乙醇为溶

剂 ,提取时间分别为 10, 20, 30, 60, 90 m in。

　　比较索氏提取法和超声提取法 ,发现索氏提取

法提取时间长 ,中间步骤多 ,提取效果比超声提取法

差 ,因此选择采用超声提取法进行提取。实验发现 ,

罂粟碱在甲醇中提取效率最高 ,杂质干扰少 ,所以选

择甲醇为溶剂。实验还发现 ,超声提取 60 m in时的

提取效果最佳。

　　在上述提取条件下 ,火锅汤料的色谱图见图 2。

图 2　火锅汤料的色谱图
F ig. 2　C h rom a to g ram o f so up o f cha f in g d ish

1. p ap ave rine.

2. 3　标准曲线、线性范围和检测限

　　精密称取罂粟碱对照品约 5 m g于 5 m L 量瓶

中 ,加甲醇溶解并定容 ,作为罂粟碱标准储备液。

　　移取罂粟碱标准储备液适量 ,加适量甲醇配制
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成 0. 01, 0. 05, 0. 1, 1. 0和 10. 0 m g /L 共 5个质量浓

度的系列标准溶液。依次吸取 10 μL 进样进行

H PLC 分析。以峰面积 Y对质量浓度 X (m g /L )进

行回归处理 , 得到的回归方程为 Y = 92. 7476 +

14 838154X, r为 0. 9997,线性范围为 0101～1010

m g /L。结果表明 ,在一定的质量浓度范围内 ,罂粟

碱对照品的峰面积和对应的质量浓度呈良好的线性

关系。实验中按信噪比略大于 3来计算检测限 ,得

到的最低检测限为 0102 ng。

2. 4　精密度试验

　　精密吸取 10 m g /L 的罂粟碱对照品 10μL 进

行 H PLC检测。连续进样 5次 ,测得峰面积的相对

标准偏差为 0190%,表明方法的精密度良好。

2. 5　回收率试验

　　精密称取已知罂粟碱含量的罂粟籽若干份 ,每

份约 1 g。向其中分别精密添加 50, 100, 125μg罂

粟碱对照品 ,按“1. 3”节中所述提取方法制备样品

液并进行 H PLC测定 ,结果见表 1。

表 1　罂粟碱的加标回收率试验
T a b le 1　R e cove ry e xp e r im e n ts o f p ap a ve r in e

B ackground /

μg

A dded /

μg

Found /

μg

Recove ry /

%

A ve rage

recove ry / %

106. 9 50. 3 159. 4 104. 4

107. 7 50. 3 157. 2 99. 3 100. 4

107. 9 50. 3 157. 0 97. 6

107. 2 100. 6 207. 9 100. 1

107. 6 100. 6 212. 3 104. 1 100. 8

107. 5 100. 6 206. 3 98. 3

108. 0 125. 7 236. 7 102. 8

107. 2 125. 7 228. 9 96. 8 99. 0

107. 0 125. 7 229. 8 97. 3

2. 6　样品的测定

　　精密称取罂粟籽约 1 g,按“1. 3”节所述制备样

品液 ,进行 H PLC测定。对 10批罂粟籽样品中的罂

粟碱进行测定 ,每批样品平行进样 2次 ,测得罂粟碱

含量 (质量分数 )为 01009 0% ～01011 0%。

　　同时 ,对市场随机抽查的 10批火锅汤料和部分

火锅配料的罂粟碱含量进行了检测。取样品约 10

g,按“113”节中所述制备样品液并进行 H PLC 测

定 ,结果见表 2。
表 2　火锅汤料及火锅配料中罂粟碱的测定结果 ( n = 2)

T a b le 2　D e te rm in a t ion o f p ap a ve r in e in th e soup o f ch a f in g

d ish a n d fo rm u la o f cha f in g d ish ( n = 2) m g / kg

B a tch N o. Soup of chafing d ish Fo rm u la of chafing d ish

1 0. 354 31. 704

2 - 8. 418

3 0. 557 -

4 - 26. 658

5 0. 476 -

6 - -

7 0. 875 0. 024

8 - -

9 0. 246 -

10 0. 498 -

　 - : no t de tec ted.
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