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摘’要!目的’建立凝胶渗透色谱净化-超高效液相色谱-串联质谱*XlY?-hE0hE+同时测定玉米粉中 (" 种常见

的真菌毒素分析方法$ 方法’样品中的目标化合物经乙腈-水*/"o("#aMa+提取#将收集的上清液用氮气吹至近干

后经乙酸乙酯-环己烷*(o(#aMa+溶解#再经凝胶渗透色谱净化#净化液浓缩后经过 ".!! !I尼龙滤膜过滤#采用
_>@BCG+?eXUK8XlY?TEE K# *!.( IIc("" II#(.% !I+色谱柱分离#在电喷雾电离源 *REU+和多反应监测
*h)h+方式下测定$ 结果’采用基质匹配外标法测定#(" 种真菌毒素在曲线范围内有良好的线性关系#其相关系

数为 ".//* / p"./// %#(" 种真菌毒素在玉米粉样品中的定量下限为 ".""# p(.! !;0H;#三个浓度水平的加标回收

率为 &(.#\ p/(.#\#相对标准偏差*A-@+为 #.(\ p(#.!\$ 结论’该方法选择性好#操作简单安全#成本低#快

速准确#适用于玉米粉中多种真菌毒素的测定$
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’’农作物及其制品中真菌毒素类污染问题较为
突出 /(0 + 真菌毒素是各种产毒真菌在适宜的环境

温度和湿度条件下繁殖而产生的一系列代谢产
物 /!0 + 目前报道的真菌毒素已多达 #"" 余种%主要

包括黄曲霉毒素,脱氧雪腐镰刀菌烯醇,玉米赤霉
烯酮,K-! 毒素,TK-! 毒素和展青霉素 /#0等+ 部分

真菌毒素已被证实具有很高的生物毒性%可以抑制
免疫系统且具有致癌,致畸,致突变"(三致)#等特
点 /,0 %其中黄曲霉毒素 J( 毒性为氰化钾的 (" 倍%砒

霜的 $% 倍 /*0 +
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我国制定了相应产品中真菌毒素的限量标准
和检测方法 /$-%0 %目前比较常用的检测方法主要有
薄层色谱法"KY?# ,免疫亲和柱-液相色谱法,酶联
免疫法,气相色谱法和高效液相色谱-串联质谱法
等+ 气相色谱法是基于羟基的衍生来增加挥发性
和灵敏度%主要用于检测单端孢霉烯族化合物 //0 +
KY?法是经典的真菌毒素检测方法并作为国家标
准方法%但该方法操作复杂%灵敏度较低+ 酶联免
疫法主要应用于定性分析和快速筛选%其特异性
强,操作简便%但准确度较低%并存在假阳性风险+

免疫亲和柱-液相色谱法 /("-((0可用于大多数真菌
毒素的检测%但该方法需要通过柱前或柱后衍生
方式来改善仪器的灵敏度%衍生过程繁琐%人员接
触毒物几率大%免疫亲和柱专一性强%很难多组分
同时处理%价格昂贵且只能一次性使用+ 近年来
超高效液相色谱-串联质谱"XlY?-hE0hE#方法因
灵敏度高,选择性强,定量结果准确,适合多组分同
时分析等特点被广泛应用于食品中各种真菌毒素
的检测 /(!-(#0 +

凝胶渗透色谱 "[l?#作为一种新兴的样品净
化手段%它具有自动化程度高,全封闭装置对环境
污染少且使用安全,较好的净化效率以及较高的回
收率等特点在国外应用较广%在我国也在逐步普
及+ 本试验选择了 [J!&$(!!"(( ’食品安全国家
标准 食品中真菌毒素限量* /(,0中覆盖的真菌毒素%

并添加了玉米粉中易出现其他几种有代表性的真
菌毒素%通过凝胶渗透色谱的前处理净化方式%结
合超高效液相色谱-串联四级杆质谱仪器建立一个
灵敏度高,自动化程度高,快速准确,安全经济,适
于多组分分析的检测方法+

(’材料与方法
(.(’主要仪器与试剂

超高效液相色谱-串联四级杆质谱联用仪
/_>@BCG+?eXUK8T-?Y+EE KeZ%配备电喷雾电离源
"REU#%美国 _>@BCG0,全自动凝胶渗透色谱仪"配有
自动进样系统%!*, :I紫外检测器%J=9-JB>DGE-f#
填料%美国 V! E3=B:@=4=3#,可调真空度旋转蒸发仪"瑞
士 JN35=#,涡旋震荡器,超声波清洗器,氮吹仪,天平
"感量 ".""" ( ;#,*" I聚四氟乙烯带盖离心管+

黄 曲 霉 毒 素 J(, J!, [(, [! 混 合 标 准 品
"Y?"&!!,s#和黄曲霉毒素 h( "?)h,$#(/#均购自
德国 EXlRY?W%浓度分别为 (.",".#",(.",".#",
".*" !;0IA& TK-! 毒 素 " Y(*"/#T#, K-! 毒 素
"Y(,(*!K#,展青霉素"Y(#*$(l#,脱氧雪腐镰刀菌
烯醇"Y($(!#+#,玉米赤霉烯酮 "Y(&(## #̂均购自

美国 )9IBC%浓度均为 ("" !;0IA&甲醇,乙腈,乙酸
乙酯,环己烷,冰醋酸均为色谱纯&试验用水为超
纯水+
(.!’方法
(.!.(’基质匹配标准曲线的制备

标准储备液$分别准确吸取 ".(" IATK-! 毒
素,K-! 毒素,脱氧雪腐镰刀菌烯醇,玉米赤霉烯酮,

展青霉素标准品置于 * IA棕色容量瓶中%加入甲醇
定容并摇匀%TK-! 毒素,K-! 毒素,脱氧雪腐镰刀菌
烯醇,玉米赤霉烯酮,展青霉素标准储备液浓度为
!." !;0IA+ 黄曲霉毒素 J(,J!,[(,[!,h( 标准储
备液可用原标准品溶液+ 各储备液于冷冻避光环
境保存+

标准中间液$吸取一定量标准储备液于同一
(" IA棕色容量瓶中%加入甲醇定容并摇匀%使黄曲
霉毒素 J(,黄曲霉毒素 [(,黄曲霉毒素 h(,TK-! 毒
素,K-! 毒素,脱氧雪腐镰刀菌烯醇,玉米赤霉烯酮,

展青霉素标准中间液浓度为 %" :;0IA%黄曲霉毒素
J!,[! 标准中间液浓度为 !, :;0IA+

基质标准曲线$取不含真菌毒素的玉米粉样品
按前处理方法得到基质空白溶液%依次吸取不同量
的标准中间液加入基质空白溶液中%使黄曲霉毒素
J(,黄曲霉毒素 [(,黄曲霉毒素 h(,玉米赤霉烯酮
的基质标准曲线范围为 ".(" p," :;0IA%TK-! 毒
素,K-! 毒素,脱氧雪腐镰刀菌烯醇,展青霉素基质
标准曲线范围为 ".," p," :;0IA%黄曲霉毒素 J! 基
质标准曲线范围为 "."#" p(! :;0IA%黄曲霉毒素
[! 基质标准曲线范围为 ".(! p(! :;0IA+
(.!.!’样品提取与净化

准确称取经过磨细的样品 * ;"精确到 "."( ;#

置于 *" IA聚四氟乙烯带盖离心管中%加入乙腈-水
"/o(%aMa#混合液定容至 !* IA刻度%以均质器高
速搅拌提取 ! I=:%置于 ," q水浴超声清洗器中超
声提取 (" I=:%避光静置 * I=:+ 吸取 * IA上清液
加入 (" IA聚四氟乙烯离心管中%于水浴 ,* q氮气
吹至近干+ 准确加入 * IA环己烷-乙酸乙酯 "(o(%
aMa#混合液于 ," q水浴超声清洗器中超声# I=:%

涡旋混合 # I=:%过 ".,* !I有机滤膜用于凝胶色
谱净 化+ 收 集 净 化 液 于 水 浴 ,* q% 真 空 度
为 (# """ l>旋转蒸发至近干%迅速加入 !." IA乙
腈充分振荡混合%收集混合液于水浴 ," q氮气吹
干%用 (." IA流动相涡旋溶解后过 ".!! !I有机滤
膜%供 XlY?-hE0hE 测定+
(.!.#’仪器条件

XlY?条件$_>@BCG+?eXUK8 XlY?TEE K#
"!.( IIc("" II%(.% !I#色谱柱&柱温 #* q%流
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速 "., IA0I=:%进样量 * !A%流动相 +为乙腈,流动
相 J为水&梯度洗脱程序$" p!.% I=:%+$("\ p
#!\&!.% p/ I=:%+$#!\ p$%\&/ p/.# I=:%+$
$%\ p("\&/.# p(# I=:%+$("\+

凝胶渗透色谱条件$凝胶柱填料为 J=9-JB>DGE-
f#&流动相$环己烷-乙酸乙酯 " ( o(%aMa#&流速
*." IA0I=:& 进 样 量 *." IA& 紫 外 检 测 器 波 长

!*, :I&丢弃时间 " p*." I=:&收集时间 $." p
(% I=:&清洗时间 (/ p!# I=:+

质谱条件$电喷雾电离源"REUk%REU-#%检测方
式为多反应监测"h)h#%毛细管电压 !./ Hs%脱溶
剂气温度 ,%" q%脱溶剂气流量 /"" Y05%锥孔气流
量 (" Y05%源温度 (*" q%电离方式,监测离子对,碰
撞条件见表 (+

表 (’(" 种待测物质的质谱采集参数
K>QAB(’h>GGGLB3@C9IB@C=3>3ON=G=@=9: L>C>IB@BCG94(" 39IL9N:DG

真菌毒素 电离方式
定量离子对
0";Mb#

定性离子对
0";Mb#

锥孔电压
0s

碰撞能量
0s

黄曲霉毒素 J( REUk #(#."0!%,.& #(#."0!,(.& *$ ,%%#%
黄曲霉毒素 J! REUk #(*."0!*/.( #(*."0!%&." *$ #%%,,
黄曲霉毒素 [( REUk #!/."0!,!./ #!/."0!%#." *! #$%##
黄曲霉毒素 [! REUk ##(."0!(&." ##(."0!,*." ** *(%,%
黄曲霉毒素 h( REUk #!%./0!&#." #!%./0!*%./ ,% !"%!$
TK-! 毒素 REUk ,,&."0#,,./ ,,&."0!%,./ ,% !,%(%
K-! 毒素 REUk ,%/."0!,*." ,%/."0#%$./ *! !$%!"

展青霉素 REU- (*#."0("%./ (*#."0%"./ ($ ((%&

脱氧雪腐镰刀菌烯醇 REU- !/,./0!$,./ !/,./0(#&./ !$ (,%("

玉米赤酶烯酮 REU- #($./0(&,./ #($./0(#".% *$ !%%!,

!’结果与分析
!.(’流动相的选择与优化

查阅了 (" 种真菌毒素的理化特征%对于液相色
谱的吸附分离体系中固定相的选择要侧重对强极
性化合物保留且与高比例水相兼容的色谱柱+ 比
较了超高效液相色谱几种色谱柱的分离效果%本试
验选择了对于多种极性化合物具有强保留性且分
离度较好的+?eXUK8XlY?TEE K# 色谱柱%在此条
件下各目标化合物具有较好的分离效果+

在前处理过程中对于多种真菌毒素化合物甲
醇-水或乙腈-水具有强溶解性%本试验流动相的选
择重点考察甲醇-水和乙腈-水两种体系%梯度洗脱
程序+ 在甲醇-水体系中多种真菌毒素的保留时间
明显延长%脱氧雪腐镰刀菌烯醇色谱峰有明显变形
且后出峰的几种化合物展宽灵敏度明显下降+ 在
乙腈-水体系中洗脱性明显增强%各化合物保留时间
缩短%峰形更尖锐且分离度提高+

对于液相色谱-质谱联用系统%流动相要兼顾色
谱分离和质谱离子化效率%而且经常会出现矛盾+

有些真菌毒素在电离源离子化过程中容易产生钠
或钾的 加 合离 子% 本试 验在流动 相中 加 入 了
(" II9A0Y的乙酸铵溶液%但 TK-! 毒素母离子强度
迅速降低%信号受抑制现象明显+ 由于个别真菌毒
素分子结构中含有羧基%本试验尝试在流动相中加
入 ".(\的甲酸来增强色谱柱保留性 /(*0 %促进待测

物与干扰物质分离+ 但加入甲酸后在负离子模式

电离的 # 种真菌毒素母离子强度呈现不同程度的降
低+ 为了一次进样能够完成 (" 种真菌毒素的测定
并兼顾正离子和负离子检测的灵敏度%折中考虑本
试验最终采用乙腈-水作为超高效液相色谱-质谱的
流动相+ 在此条件下%各真菌毒素有较好的洗脱效
果和分离度%各个目标化合物母离子有较高的离子
强度+ 具体情况见图 (+
!.!’质谱条件的选择与优化

本试验采用标准溶液直接进样方式来确定各
真菌毒素的质谱参数并进行优化+ 由于真菌毒素
普遍具有一定的极性特征%因此本试验采用对于极
性特征化合物具有良好电离作用的 REU电离源+ 将
各真菌毒素的高浓度标准溶液采用单标进样%根据
已确定的色谱条件%通过比较确定各真菌毒素的离
子化模式+ 在选定的离子化模式基础上不断调节
毛细管电压,锥孔电压,源温度,脱溶剂气温度,脱
溶剂气流量,锥孔气流量等质谱参数来进一步提高
各母离子的信号水平+ 在确定各化合物母离子后
通过扫描方式获得两个以上的子离子%在丰度由大
到小且避免产生相互干扰的原则下每种真菌毒素
化合物最终确定了两个监测离子对+
!.#’凝胶渗透色谱净化条件

在痕量分析中%农作物及其制品中干扰最大的
是大分子杂质%如油脂,色素等+ 传统的前处理净
化方式如液液萃取,酸碱破坏等对油脂,色素这些
大分子干扰物净化并不彻底%而且操作繁琐%目标
物的损失也较大+ 凝胶渗透色谱基于体积排除的
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注$(2黄曲霉毒素 J( &!2黄曲霉毒素 J! &#2黄曲霉毒素 h( &,2黄曲霉毒素 [( &*2黄曲霉毒素 [! &$2TK-! 毒素&

&2K-! 毒素&%2展青霉素&/2脱氧雪腐镰刀菌烯醇&("2玉米赤霉烯酮

图 (’(" 种真菌毒素混合标准品溶液正离子模式和负离子模式的总离子流图
6=;NCB(’l9G=@=MB>:D :B;>@=MB=9:=]>@=9: KU?35C9I>@9;C>IG94(" IF39@9<=: G@>:DGN:DBCh)h

分离机理%不仅可以用来分离小分子物质+ 而且可
以分析具有相同极性但分子体积不同的高分子物
质+ 为观察凝胶渗透色谱对多种真菌毒素的净化
效果%本试验结合真菌毒素的紫外吸收特性采用空
白加标观察流出曲线和分段收集测定两种方式来
确定 (" 种 真 菌 毒 素 的 流 出 时 间+ 在 流 速 为
* IA0I=: 条件下%用环己烷-乙酸乙酯"(o(%aMa#混
合溶液配制高浓度混合标准液和空白基质提取液
中添加高浓度混合标准溶液%按照 (.!.# 条件对空
白标准溶液和空白基质提取液加标溶液分别进样
并得到相应的 [l?色谱图%见图 !+ 由图可见%
(" 种真菌毒素化合物的流出时间约为 & p(& I=:%
& I=: 之前的色谱峰为大分子杂质峰+ 为进一步验
’’’’

证 (" 种目标物的流出时间%本试验同时采用分段收
集质谱测定的方式加以验证%根据不同时间段对应
的质谱信号强度判断目标物的流出时间%其检测结
果见表 !+ 由表 ! 可见 (" 种真菌毒素化合物的流
出时间约为& p(& I=:+ 由此可见采用空白加标观
察流出曲线和分段收集质谱测定两种方式所得结
果基本一致+ 最后确定本试验的 [l?采集时间段
为丢弃时间$" p*." I=:&收集时间$$." p(% I=:&清
洗时间$(/ p!# I=:%[l?净化时间共 !# I=:+
!.,’提取方法的选择

由于真菌毒素的化学结构普遍具有极性特征%
本试验重点考虑采用甲醇-水,乙腈-水作为样品前
处理提取溶液%并采用甲醇-水"%"o!"%aMa#%乙腈-
’’’

图 !’空白标准溶液"+#和空白基质提取液加标溶液"J#[l?色谱图
6=;NCB!’?5C9I>@9;C>I94G@>:D>CDG"+# >:D B<@C>3@94QA>:H G>ILABP=@5 G@>:D>CDG"J# >4@BC3AB>:BD-NL QF[l?



凝胶渗透色谱净化-超高效液相色谱-串联质谱法同时检测玉米粉中 (" 种真菌毒素!!!刘家阳%等 !&$&’’ !

表 !’(" 种真菌毒素在凝胶渗透色谱的流出情况
K>QAB!’RAN>@BD G=@N>@=9: 94(" IF39@9<=:GQF;BALBCIB>@=9: 35C9I>@9;C>L5=3

真菌毒素
检测信号强度

$ p(/
I=:

& p(/
I=:

% p(/
I=:

/ p(/
I=:

(" p(/
I=:

(( p(/
I=:

(# p(/
I=:

(* p(/
I=:

(& p(/
I=:

(% p(/
I=:

黄曲霉毒素 J( , "#( , ""! # (** # "*! ! !,* ! #"& ! "*( ( !"% *$.! $".$
黄曲霉毒素 J! (( *"% (( "($ / /!* % &*! $ $$! , *#& , !%* # /"# !*& %".&
黄曲霉毒素 [( !# %(% !# &*$ !! #&* !( "*% (% /"/ (& *## ($ $*$ ! /%# %/.! ("*
黄曲霉毒素 [! ( #"% ( #!( ( (#% ( ("* /!* %*, *%& !** *&.* *%.%
黄曲霉毒素 h( %! (*( %! (/& &% *!$ &" /,* *% /## ,! (&! (% *#( * "** ##/ %,.*
TK-! 毒素 , !%* , #"( ! #"& /*% !#* !,% (%% &%./ $$.* $%.!
K-! 毒素 *! "(/ *( /#* ,, *%% (& "*$ ! %"& &,/ $(" !(, *%., $"."

展青霉素 ( %&% ( %!( ( *$# ( *"% ( (,! ,,# #!$ ("% *,.* $(.%

脱氧雪腐镰刀菌烯醇 ! *"& ! ,$( ! (%* ( *!# #!" &%., $"., $%.( $$.& &#.%

玉米赤霉烯酮 #" ("% !/ #** (* ,&$ (& !#( ! *!$ %/( ,%/ !%, %!./ *%.$

水"%" o!"%aMa#%甲醇-水 " /" o("%aMa#%乙腈-水
"/"o("%aMa#四种混合液按照 (.!.! 步骤对同一均
匀样品进行处理并质谱测定%根据测定结果的峰面
积总和进行比较+ 如图 # 所示%四种混合液中乙腈-
水"/"o("%aMa#的提取效率最高+

图 #’不同提取溶液的 (" 种真菌毒素峰面积之和
6=;NCB#’ENILB>H >CB>94(" IF39@9<=:G4C9ID=44BCB:@

B<@C>3@=9: G9AN@=9:G

!.*’浓缩条件的选择
本试验考察了在不同温度,不同真空度浓缩条

件下对 (" 种真菌毒素测定的影响$分别采用 #*,
,",,*,*",** q浓缩温度 "真空度固定 #%/ """,
(( """,(# """,(* """,(& """ l>真空度"浓缩温度
固定#进行比较+ 首先采用 #*,," q浓缩温度时环
己烷-乙酸乙酯"(o(%aMa#溶液蒸干缓慢%需要提高
’’’

真空度才能浓缩充分%采用 *",** q时溶液蒸干速
度明显加快%蒸发至近干的时机难以把握%采用
,* q蒸发温度时可以确保正常的蒸干速度和溶液
近干时机的把握+ 在 / """,(( """ l>真空度条件
下溶液蒸干速度明显加快%但溶液中 TK-!,K! 毒素
呈现不稳定%经质谱检测浓缩提取液发现两种目标
物的信号强度出现明显降低+ 在 (* """,(& """ l>
真空度条件下溶液蒸干缓慢%浓缩时间延长+ 采用
(# """ l>真空度时样品溶液挥干速度正常%浓缩提
取液经质谱检测信号强度正常+ 因此本试验最终
采用 ,* q蒸干温度%(# """ l>真空度作为样品处
理液的浓缩条件+

!.$’线性范围,检出限与定量下限

为抑制基质效应对待测物的干扰%提高定量分
析的准确度%本试验采用相应基质标准曲线作为定
量曲线%同时也确保了阳性样品定性确证的准确
度+ 选取未检出真菌毒素的玉米粉样品按照 (.!.!
步骤处理至(用 (." IA流动相涡旋溶解)得到基质
空白溶液%吸取不同量的标准中间液加入基质空白
溶液中%经超高效液相色谱-质谱检测得到基质标准
曲线%基于基质标准曲线中最低响应的 h)h色谱
图%确定该方法的检出限 YWZ"-MSm##和定量下限
YWe"-MSm("#%具体见表 #+ 如表 # 所示%各真菌
’’’

表 #’(" 种真菌毒素的线性范围,回归方程,相关系数,检出限,定量下限
K>QAB#’Y=:B>CC>:;BG% CB;CBGG=9: BON>@=9:G% 39CCBA>@=9: 39B44=3=B:@G% YWZG>:D YWeG94(" IF39@9<=:G

真菌毒素 线性范围0" :;0IA# 回归方程 . YWZ0"!;0H;# YWe0"!;0H;#
黄曲霉毒素 J( ".(" p," 6‘($*."!9k!%.%!* ".//% " "."", "."(
黄曲霉毒素 J! "."#" p(! 6‘(,%#.$9k(!".%& ".//& $ ".""( ".""#
黄曲霉毒素 [( ".(" p," 6‘/#,./#9k#%*.&/ ".//$ # ".""( ".""#
黄曲霉毒素 [! ".(! p(! 6‘(/%.#*9d(.!*#( ".//% * "."", "."(
黄曲霉毒素 h( ".(" p," 6‘,"*!.&9k#%*.&, "./// " ".""( ".""#
TK-! 毒素 ".," p," 6‘("!.*%9k!".(" "./// , ".( ".#
K-! 毒素 ".," p," 6‘*&#.,(9k&.!$,* ".//* / "."* ".(*

展青霉素 ".," p," 6‘!,.,*&9d!."(*# "./// * "., (.!

脱氧雪腐镰刀菌烯醇 ".," p," 6‘#!.,"*9d*.#!## "./// * "."* ".!

玉米赤霉烯酮 ".(" p," 6‘$*,.!*9d($.,!, "./// % ".""( ".""#
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毒素化合物的线性关系良好%相关系数 .值均不低
于 ".//*%检出限和定量下限明显低于各农作物及
其制品中各种真菌毒素的最大残留限量要求+
!.&’方法的精密度与回收率试验

本试验采用加标回收的方法进行准确度和精
密度的评价+ 选取不含真菌毒素且已充分混匀的
玉米粉作为空白基质样品%每种基质按照低,中,高
三个浓度水平做加标回收%每个水平在相同条件下
测定 $ 次重复试验%每种样品同时做基质标准曲线+
检测各基质样品中真菌毒素的回收率和精密度+
结果表明 (" 种真菌毒素在三个加标水平的平均回
收率范围为 &(.#\ p/(.#\%相对标准偏差"A-@#
为 #.(\ p(#.!\%具体见表 ,+ 结果表明本方法的
准确度和精密度良好+

表 ,’玉米粉样品中加标回收范围和精密度") ‘$%\#

K>QAB,’EL=HBD CB39MBC=BG>:D A-@=: 39C: 4A9NCLC9DN3@G

真菌毒素

".* !;0H; , !;0H; (" !;0H;

平均回
收率

A-@
平均回
收率

A-@
平均回
收率

A-@

黄曲霉毒素 J( %#.* $.! /".* #./ /(.# #.(
黄曲霉毒素 J! %".! (".$ %!.% %.! %(.% $.!
黄曲霉毒素 [( &%.# %.# %$.( $.* /".% ,."
黄曲霉毒素 [! &(.# (#.! &%.# /.& %"., &.(
黄曲霉毒素 h( %".$ $.& %&.$ #./ /".! #.*
TK-! 毒素 &*., (".% &/., &.& %!.* /.#
K-! 毒素 &,.& /., %!.* *.% %(.& &.!

展青霉素 &(.* (!.! &/.$ %.! %!., *.#

脱氧雪腐镰刀菌烯醇 &#.$ (".& %".& &.# %*.% *.%

玉米赤霉烯酮 &/./ &.# %#.* ,.& /".# #.%

!.%’实际样品的测定
随机选取沈阳市大中型超市和农贸市场中玉

米粉样品 % 份%并依照本方法进行检测+ 玉米粉样
品均未检出真菌毒素+ 但在农贸市场中随机抽取
的一份带皮花生样品检出黄曲霉毒素 J(%其浓度为
(.# !;0H;+

#’小结
建立了凝胶渗透色谱净化-超高效液相色谱-串

联质谱测定玉米粉中 (" 种真菌毒素的方法%该方法
利用全自动凝胶渗透色谱仪净化样品%并采用基质
匹配外标法定量+ 在保证样品净化效率的同时有
效的补偿了基质效应带来的干扰%提高了方法的准
确性和重现性%该方法的各项指标均符合方法学的
要求并具有灵敏度高,自动化程度高,快速准确,安

全经济等特点%适用于玉米粉中多种真菌毒素的快
速测定+

参考文献
/ ( 0’刘品贤2污染食品的真菌毒素问题 /V02食品研究与开发%

(//*%($",# $,&-,/2

/ ! 0’李鹏%赖卫华%金晶2食品中真菌毒素的研究 /V02农产品加

工%!""*%#,"## $(!-(*2

/ # 0’陈丽星2真菌毒素研究进展/V02河北工业科技%!""$%!#"!# $

(!,-(!$2

/ , 0’?9N:3=A49C+;C=3NA@NC>AE3=B:3B>:D KB35:9A9;F " ?+EK#2

hF39@9<=:G$ C=GHG=: LA>:@% >:=I>A>:D 5NI>: GFG@BIG/ E 02

?+EK%!""#2

/ * 0’J>CC9G[% h>;:9A=?% )BF:9G9h h26N:;>A>:D IF39@9<=:

39:@>I=:>@=9: =: J@I>=]B>:D :9:-J@I>=]B;C9P: =: +C;B:@=:>

/V02_9CAD hF39@9<=: V%!""/%!"(# $*#-$"2

/ $ 0’国家药典委员会2中华人民共和国药典/h02北京$中国医药

科技出版社%!"("$*,2

/ & 0’中华人民共和国卫生部2[J0K*""/.!#!!""$ 食品中黄曲霉

毒素 J( % J! % [( % [! 的 测 定 / E 02北 京$ 中 国 标 准 出 版

社%!""$2

/ % 0’中华人民共和国国家质量监督检验检疫总局2[J0K(%/&/!

!""# 食品中黄曲霉毒素的测定 免疫亲和层析净化高效液相

色谱法和荧光光度法/ E02北京$中国标准出版社%!""#2

/ / 0’RHB %̂gB:DB+%K9CH9Gg2E=INA@>:B9NGDB@B3@=9: 94+>:D J

@C=359@5B3B:BGQF;>G35C9I>@9;C>L5FP=@5 4A>IB=9:=]>@=9: 9CI>GG

GBAB3@=MBDB@B3@=9:/V02h=3C935BIV%!"",%&%"!#$!((-!($2

/("0’KCNBHGBGGh%_B>MBC?%WABG?%B@>A2ZB@BCI=:>@=9: 94>4A>@9<=:G

>:D 935C>@9<=: + =: ;=:GB:; >:D 9@5BCQ9@>:=3>AC99@GQF

=IIN:9>4=:=@F39ANI: 3AB>:NL >:D A=ON=D 35C9I>@9;C>L5FP=@5

4AN9CBG3B:3BDB@B3@=9:/V02V+W+?U:@%!""$%%/"## $$!,-$#"2

/((0’EBPC>Is% E5BL5>CD [ E%M>: DBChBCPBY%B@>A2hF39@9<=:

39:@>I=:>@=9: 94D=B@>CF>:D IBD=3=:>AP=AD LA>:@G=: @5BR>G@BC:

?>LBlC9M=:3B94E9N@5 +4C=3>/V02V+;C=3699D ?5BI%!""$%*,

"(*# $*$%%-*$/#2

/(!0’+(-K>5BC6%J>:>G]BPGH=g%V>3HG9: Y%B@>A2)>L=D IB@59D 49C

@5BDB@BCI=:>@=9: 94INA@=LABIF39@9<=:G=: P=:BG>:D QBBCGQF

Y?-hE0hE NG=:;>G@>QAB=G9@9LBD=AN@=9:->GG>F/V02V+;: 699D

?5BI%!"(#%$("("# $!#&%-!#%,2

/(#0’hBC=@<BAAs%+:@9:=9[%U>:>F>V%B@>A2ZB@BCI=:>@=9: 94>4A>@9<=:G

J( % [( % J! >:D [! =: IBD=3=:>A5BCQGQFA=ON=D 35C9I>@9;C>L5F

@>:DBII>GGGLB3@C9IB@CF/V02V?5C9I>@9;C+%!"",%(",%"(# $

!*-!/2

/(,0’中华人民共和国卫生部2[J!&$(!!"(( 食品安全国家标准

食品中真菌毒素限量/ E02北京$中国标准出版社%!"((2

/(*0’徐飞%刘峰%张亚军%等2液相色谱-串联质谱法测定粮食中的

玉米赤霉烯酮 /V02中国食品卫生杂志% !"(*% !& " ! # $

(!,-(!$2


