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摘　要：通过对高效液相色谱-质谱/质谱法测定姜中噻虫胺的测定过程进行分析，对其测定过程中产生的不确

定度进行评定。依据JJF1135《化学分析测定不确定度的评定》的原理与方法，建立评定姜中噻虫胺的不确定度数

学模型，分析影响测量不确定度的主要因素，量化不确定度分量，计算合成标准不确定度与扩展不确定度。当样品

中噻虫胺的浓度为0.20mg/kg时，扩展不确定度为0.028mg/kg（k=2）。标准系列曲线配制过程引入的不确定度为主

要来源。

关键词：高效液相色谱-质谱/质谱；噻虫胺；不确定度

【DOI】10.12252/j.issn.2096-6261.2023.09.099

姜，是集调味品、药品、食品于一身的蔬菜[1]。生

姜性微温、味辛，具有解表散寒温中止呕、化痰止咳

等功效[2]。研究表明，生姜具有抗癌、抗氧化、抗炎、

抑菌、降脂、保肝等多种药理作用[3]。噻虫胺，姜种植

过程中普遍使用的农药，具有高效、广谱及良好的根

部内吸性、触杀和胃毒作用等特点[4]，具有沸点高，热

稳定性差，分子量大的特点，不适合采用气相色谱仪

（GC），气相色谱串联质谱仪（GC-MS）对其残留物进

行检测[5]，高效液相色谱串联质谱仪（LC-MS/MS）结合

了液相色谱的高分离能力以及质谱的分析范围广、灵敏

度高的特点，适用于噻虫胺农药残留的分析。

近年来，我国食品安全总体趋势“稳中向好”[6]。

本文采用液相色谱-质谱/质谱法测定姜中噻虫胺含量，

并根据JJF1135《化学分析测定不确定度的评定》对其

不确定度评定，为姜质量安全评价提供可靠依据。

一、实验部分

（一）主要仪器与试剂

高效液相色谱质谱仪：LCMS-8050型；电子天平：

MS204TS；乙腈：ANPLE，色谱纯；乙酸：国药集团，优

级纯；70种农残混标溶液（含噻虫胺）50.0μg/mL；实

验用水为二级水（去离子水）。

（二）实验方法

1.样品待测液的制备

称取5g（精确至0.0001g）试样于50mL离心管

中，加入20mL（0.1%）乙酸-乙腈溶液提取剂，均质

0.5min，摇匀，在40℃以下超声提取30min，4000r/min

离心10min。取上清液1.0mL，加适量基质分散固相萃取

剂净化，剧烈振摇1min，4000r/min离心10min，取上清

液用0.2µm滤膜过滤，用液相色谱-质谱/质谱仪测定。

2.标准曲线的绘制

在10mL容量瓶中加入适量乙腈，用移液枪移取

200μL70种农残混标标准品溶液于上述容量瓶中，用乙

腈定容至刻度，混匀得到1.0mg/L的混标中间液。

分别移取1.0mg/L的混标中间液2.00、5.0、

10.0、15.0、20.0、50、100μL，分别加入空白基质

溶998、995、990、985、980、950、900mL，混匀，

得到0.002、0.005、0.010、0.015、0.020、0.050、

0.100mg/L标准系列工作液。

二、结果讨论

（一）数学模型
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X=C（噻虫胺）*V*F/（m*K）

其中：X为被测组分含量mg/kg；C（噻虫胺）：为

仪器自动扣除空白后测得的噻虫胺浓度mg/L；V：为加

入提取液体积mL；m：试样的质量g；K：定容分取；F：

果（蔬）肉占比%。

（二）不确定度来源识别和分析

测量结果的重复性产生的不确定度，包括（样品称量

U1、定容U2、仪器校准U3、标准物质U4、样品测U5等过程。

（三）不确定度分量的量化

1.样品称量引入的不确定度u1

称量样品用万分之一天平，计量证书给出的最大允

许误差为±0.5mg，样品称量5g（精确至0.0001g），称

量2次，按均匀分布计算，称样所用天平引入标准不确

定度为u1（m）=2.9×10-4g；相对标准不确定度为u1rel

（m）=2.7×10-4。

2.定容过程引入的不确定度u2

移液器规格5-50ml，计量证书给出的扩展不确定度

U=0.031mL，K=2，加入提取剂的量为20mL，定容所用分 

 
液器引入标准不确定度为u（v）=

K
U

=0.0155，相对标

准不确定度为u2（v）=7.8×10-4。

3.液质联用仪校准引入的不确定度u3

根据仪器校准证书：U=12%，K=2，相对标准不确定

度为u3=0.06

4.标准物质引入的不确定度u4

1）标准物质纯度引入的不确定度u41

标准物质纯度给出的不确定度，属于正态分布，置

信概率P=95%，K=2，纯度99.8%，扩展不确定度±5%，

标准物质引入的标准不确定度为u=2.5，标准物质引入

的相对标准不确定度为u41=0.0251

2）标准物质定容引入的不确定度u42

根据JJG196-2006规定，20℃时10mLB级容量瓶

允差为±0.040mL，按均匀分布计算，由此带来的

不确定度为：u 1（v）=0.0231mL；实验室温度条件

为（20±0.4）℃，乙腈体积膨胀系数为1.37×10-

3/℃，因此产生的体积变化为：10×4×1.37×10-

3=0.0548mL，按均匀分布，则u2（v）=0.0316mL；

10mL容量瓶定容引入的标准不确定度为：u（v）

=0.0391mL，引入的相对标准不确定度为：u42=0.0039。

3）标准曲线配制引入的不确定度u43

100-1000μL移液枪，依据证书，其标称容量

800-1000μL时实际容量的扩展不确定度U=3.1μL， 

 
K=2，u（v 2）=

K
U

=1.55μL，实验室温度条件为

（20±0.4）℃，空白基质（乙腈）体积膨胀系数为

1.37×10-3/℃，因此移取0.998mL产生的体积变化为：

0.998×4×1.37×10-3=5.47×10-3mL，按均匀分布，则

u（v1）=3.16μL；则标准不确定度u998=3.52μL，相对

标准不确定度为u998=3.53×10-3。以此类推100-1000μL

移液枪移取998、995、990、985、980、950、900mL对

应的相对标准不确定度分别为：3.53×10-3、3.53×10-

3、3.54×10-3、3.53×10-3、3.54×10-3、3.57×10-3、

3.60×10-3。

100-1000μL移液枪合成不确定度u431=9.39×10-3。

20-200μL移液枪，依据证书，其标称容量20μL、

50μL时实际容量的扩展不确定度U=0.4μL，K=2，u 

 
（v2）=

K
U

=0.2μL；标称容量100μL时实际容量的扩
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展不确定度U=0.7μL，K=2，u（v2）=

K
U

=0.35μL，

按100-1000μL移液枪计算类推，20-200μL移液枪移

取20、50、100μL对应的相对标准不确定度分别为：

0.0105、0.0051、0.0037。

20-200μL移液枪合成不确定度u432=0.0122

2-20μL移液枪，依据证书，其标称容量2、5、

10、15μL时实际容量的扩展不确定度分别为U=0.07、

0.07、0.14、0.31μL，K=2，按100-1000μL移液枪计

算类推，2-20μL移液枪移取2、5、10、15μL对应的相

对标准不确定度分别为：0.0178，0.0077，0.0077，

0.0108。

2-20μL移液枪合成不确定度：u433=0.0235

综 上 可 得 ， 标 准 曲 线 配 制 引 入 的 不 确 定 度

u43=
2

433
2

432
2

431 uuu ）（）（）（ ++ =0.0281，

标准物质引入的不确定度u4=
2

43
2

42
2

41 uuu ）（）（）（ ++

=0.0379。

5）样品加标引入的不确定度u5

在6个样品中分别添加40mg/kg的混合标准工作液，

其噻虫胺的回收率，噻虫胺的回收率分别为105%、

105%、105%、104%、107%、105%，平均回收率105%，

相对标准偏差0.94%，样品加标引入的标准不确定度

u5=0.3838（%），相对标准不确定度u5=0.0037。

6）待测样品分析结果

对一个作平行10次测定，10次不同称样量5.1443、

5.0549、5.0110、5.2059、5.1747、5.2617、5.0500、

5.1833、5.0748、5.1016g对应的含量分别为0.197、

0.198、0.198、0.200、0.196、0.199、0.198、

0.191、0.196、0.194mg/kg，平均含量为0.197mg/kg。

4.合成不确定度

2
5

2
4

2
3

2
2

2
1 uuuuuUcrel ++++= =0.0711，

xUU crelC ×= =0.0711×0.197=0.014mg/kg。

5.扩展不确定度

当 包 含 因 子 k = 2 时 ， 扩 展 不 确 定 度

U=Uc×k=0.014×2=0.028mg/kg。

6.报告结果

当噻虫胺的浓度为0.20mg/kg时，扩展不确定度为

0.028mg/kg（k=2）。
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