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ThermoFisher Scientific检测食品中五种黄曲霉毒素的
完整解决方案

刘清明，叶芳挺，王勇为，赛默飞世尔科技(中国)有限公司

黄曲霉毒素因具有致癌性以及强急性毒性，所以在

食品和农产品贸易中为必检项目，尤其经过最近的

蒙牛乳制品中黄曲霉毒素M1超标事件后，对黄曲霉

毒素的关注愈来愈热。黄曲霉毒素是霉菌的二级代

谢产物，目前主要关注的黄曲霉毒素有黄曲霉毒素

B1，B2，G1，G2，M1，其中黄曲霉毒素B1毒性和

致癌性最强，而黄曲霉毒素M1是黄曲霉毒素B1的代

谢物。我国乳及乳制品中规定黄曲霉毒素M1限量为

0.5μg/kg，粮食中黄曲霉毒素B1为10μg/kg。

目前有关黄曲霉毒素的检测方法中，三重四级杆液

质联用法由于速度快，灵敏度高，高通量等优点成

为了各家监控中心的首选方法，而ThermoFisher 

Scientific(赛默飞世尔科技)作为服务科学的全球领导

者，所提供的TSQ Quantum系列三重四极杆液质联

用系统，由于具有专利的HyperQuads高精度共轭双

曲面四级杆技术，保证热稳定性和良好的重现性的同

时实现高选择性，有效的排除掉复杂基质样品中的假

阳性干扰。
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1.实验部分

1.1仪器与试剂

色谱系统：Thermo Scientific Accela高效液相色谱系

统；

图1. 黄曲霉毒素B1，B2，G1，G2，M1的结构与分

子式
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质谱系统：Thermo Scientific TSQ Quantum Access 

Max 三重四极杆质谱系统；

固相萃取系统(SPE)：Vicam Aflatest WB固相萃取

柱；

超纯水制备系统：Thermo Scientif ic Barnstead 

Diamond II 纯水机；

色谱纯甲醇：Fisher Scientif ic；氯化钠：Fisher 

Scientific；甲酸：Fisher Scientific

1.2样品制备

1.2.1标准溶液的配制

黄曲霉毒素混合标准液母液中B1，G1为400 ng/mL，

B2，G2的浓度为200 ng/mL，M1的浓度为100 ng/

mL。将母液分别2倍，20倍，200倍，1000倍，4000

倍，10000倍和40000倍的比例逐级稀释。

1.2.2实际样品的处理方法

取25g样品，5g氯化钠和100mL甲醇:水(80:20) 高速

均匀搅拌，过滤得滤液1，取10mL滤液1和40mL水混

匀，用玻璃纤维滤纸过滤得滤液2。按以下步骤进行

固相萃取操作：

       I. 活化

       10mL甲醇，10mL水，，

       II. 上样

       10mL样品，2-3mL/min流速过柱，

       III. 清洗

       10mL水，10mL正己烷，

       IV. 洗脱 

       10mL甲醇。

取20μL样品进行液质联用方法检测。

1.3液相色谱条件

色谱柱：Thermo Scient i f ic  Syncronis C18，

100mm×2.1mm，5μｍ；

流动相A：0.1%HCOOH水溶液；流动相 B：甲醇；

梯度如下：

Time/min A/% B/% 流速/μL/min
0.00 80 20 400
0.50 80 20 400
2.00 50 50 400
5.00 30 70 400
6.00 10 90 400
8.00 10 90 400
8.10 80 20 400

10.00 80 20 400
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图2.用TraceFinder软件建立的5种黄曲霉毒素的SRM离子对信息

1.4质谱条件

质谱参数

喷雾电压/V 3000
气化温度/℃ 400
鞘气压/arb 40
辅助气压/arb 10

离子传输管温度/℃ 300
碰撞气体(Ar)/mTorr 1.5

扫描模式 SRM (+)

Thermo Scientific TraceFinderTM软件具有全新改进

的质谱分析方法、内置的化合物数据库、方便的数据

浏览界面、谱库检索功能、根据内置模板，输出智能

分析报告等众多优点，为应用在农药，环境，抗生素

以及类似三聚氰胺的食品安全等领域的常规实验室提

供了一套标准分析方法。

2 结果与讨论

2.1色谱图

5种黄曲霉毒素最低检出限的标准色谱图见图3，信号

采集方式为0.4Da分辨率条件下SRM模式。
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图3. 5种黄曲霉毒素的最低检出限时的TIC图

 表1：5种黄曲霉毒素的工作曲线和精密度

2.2线性范围

在设定的色谱条件下，分别取20μL混合标准溶液，

进样分析，以农药的浓度为横坐标，以相应的峰面积

为纵坐标，做工作曲线，计算工作曲线方程。

化合物 线性方程 相关系数 线性范围 精密度(RSD，n=5 )
黄曲霉毒素B1 Y=1.356E5+1.632E6x 0.9978 10fg/μL~200fg/μL 3.31%  (40fg/μL)
黄曲霉毒素B2 Y=2.226E3+8.185E5x 0.9998 5fg/μL~100 fg/μL 4.14%  (20fg/μL)
黄曲霉毒素G1 Y=2.344E4+1.11E6x 0.9996 10fg/μL~200 fg/μL 4.98%  (40fg/μL)
黄曲霉毒素G2 Y=3.82E3+4.777E5x 0.9998 5fg/μL~100 fg/μL 5.16%  (10fg/μL)
黄曲霉毒素M1 Y=1.486E3+6.95E5x 0.9985 2.5fg/μL~50 fg/μL 4.75%  (20fg/μL)



图4. 用TraceFinder软件建立的五种黄曲霉毒素的标准工作曲线
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3 结论

实验结果证明 Vicam Aflatest WB固相萃取柱适合食品中

黄曲霉毒素的分析，在此基础上，以Thermo Scientific 

TraceFinderTM 1.1为平台，使用Thermo Scientific TSQ 

Quantum Access Max三重四极杆液质联用系统，建立了

食品中黄曲霉毒素的定量方法。该方法中检测限可以达到

2.5~10fg/μL，在浓度范围为2.5 ~200fg/μL之间线性相关

系数均能大于0.99，并且RSD数据说明该方法的重现性也非

常好。该方法为食品中的黄曲霉毒素的检测提供了完整的解

决方案，所以该方案的确立对于我国问题不断的食品安全领

域有着非常重要的意义。
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