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摘要：建立了邻苯二甲醛（ＯＰＡ）柱后衍生－高效液相色谱测定玉米中伏马菌素Ｂ１ 和Ｂ２（ＦＢ１ 和ＦＢ２）的方法。采用

ＺＯＲＢＡＸ　ＳＢ－Ｃ１８色谱柱，以０．１ｍｏｌ／Ｌ磷 酸 二 氢 钠 溶 液（ｐＨ　３．３）－甲 醇 为 流 动 相，梯 度 洗 脱。流 动 相 流 速 为０．８
ｍＬ／ｍｉｎ，柱温４０℃；衍生剂的流速为０．４ｍＬ／ｍｉｎ，衍生温 度 为 室 温。实 验 对 衍 生 剂 缓 冲 液 的ｐＨ、衍 生 剂 的 浓 度

和流速、激发和发射波长等重要条件进行了优 化。结 果 表 明，衍 生 剂 的ｐＨ在１０．５、ＯＰＡ的 质 量 浓 度 为２ｇ／Ｌ、流

速为０．４ｍＬ／ｍｉｎ、激发波长３３５ｎｍ、发射波长４４０ｎｍ时测定效果良好，ＦＢ１、ＦＢ２ 在０．２～２０ｍｇ／Ｌ范围内线性关

系良好，相关系数大于０．９９９；ＦＢ１ 和ＦＢ２ 的检出限均为０．０２ｍｇ／ｋｇ；在０．１～４．０ｍｇ／ｋｇ范围内，３个添加水平的

平均回收率为８２．５％～８９．８％。该方法精确、简单、快速，适合玉米中ＦＢ１ 和ＦＢ２ 的测定。
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　第８期 张晓旭，等：柱后衍生－高效液相色谱法测定玉米中伏马菌素Ｂ１ 和Ｂ２

　　伏马菌素（ｆｕｍｏｎｉｓｉｎｓ）是１９８８年南非Ｇｅｌｄｅｒ－
ｂｌｏｍ等［１］发现的一组结构相似的真菌毒素，主要由

串珠 镰 刀 菌（Ｆ．ｍｏｎｉｌｉｆｏｒｎｅ）、多 育 镰 刀 菌（Ｆ．
ｐｒｏｌｉｆｅｒａｔｕｍ）产 生，到 目 前 为 止 已 有２８种 伏 马 菌

素被分离、鉴定［２］，其中以伏马菌素Ｂ１（ＦＢ１）和伏马

菌素Ｂ２（ＦＢ２）存在最广，毒性最 强。伏 马 菌 素 可 引

起马脑白质软化症、猪的肺水肿、对老鼠的肝脏和肾

脏造成伤害、诱导癌症的发生，破坏家禽的免疫系统

等［３－６］。伏马 菌 素 对 人 类 健 康 的 影 响 目 前 尚 不 清

楚，但流行病 学 调 查 发 现 该 毒 素 与 人 类 食 道 癌、肺

癌、神经管 畸 形 的 发 生 率 存 在 某 种 相 关 性［７－９］。国

际癌症 研 究 机 构 已 将 伏 马 菌 素 宣 布 为“２Ｂ”级 毒

物［１０］。２００１年ＦＡＯ／ＷＨＯ（Ｆｏｏｄ　ａｎｄ　Ａｇｒｉｃｕｌｔｕｒｅ
Ｏｒｇａｎｉｚａｔｉｏｎ　ｏｆ　ｔｈｅ　Ｕｎｉｔｅｄ　Ｎａｔｉｏｎｓ／Ｗｏｒｌｄ　Ｈｅａｌｔｈ
Ｏｒｇａｎｉｚａｔｉｏｎ）食品添加 剂 联 合 专 家 委 员 会 第５６次

会议上，临时确立了人体每日允许摄入ＦＢ１、ＦＢ２ 的

最 大 限 量 （ｐｒｏｖｉｓｉｏｎａｌ　ｍａｘｉｍｕｍ　ｔｏｌｅｒａｂｌｅ　ｄａｉｌｙ
ｉｎｔａｋｅ，ＰＭＴＤＩ）为２μｇ／ｋｇ

［１１］，２００７年 欧 盟 规 定

供人直接食用 的 玉 米 及 其 制 品 中ＦＢ１ 和ＦＢ２ 总 和

最高限量为１　０００μｇ／ｋｇ，用于早餐和小吃的玉米制

品为８００μｇ／ｋｇ，加工的玉米制品及婴儿食品为２００

μｇ／ｋｇ
［１２］。我国尚未制定食品中伏马菌素的限量标

准。因此，建立一种有效的检测方法开展谷物及食

品中伏马菌素的监控，对于保障食品安全、制定适宜

的限量标准是非常必要的。

　　 伏 马 菌 素 的 检 测 方 法 主 要 有 薄 层 色 谱 法

（ＴＬＣ）、气相色谱－质 谱 联 用 法（ＧＣ－ＭＳ）、酶 联 免 疫

吸附法（ＥＬＩＳＡ）［１３］、液 相 色 谱－质 谱 联 用 法（ＬＣ－
ＭＳ）［１４］以 及 高 效 液 相 色 谱 法 （ＨＰＬＣ）［１５，１６］等。

ＨＰＬＣ方法由于操作简单，准确可靠，重复性好，是

目前国际上普遍采用的伏马菌素的检测方法［１６，１７］。
由于伏马菌素分子没有特定的紫外吸收，本身也不

产生荧光，应 用 ＨＰＬＣ时 需 要 衍 生 后 才 能 进 行 定

性、定量分析。目前 ＨＰＬＣ以邻苯二甲醛（ｏ－ｐｈｔｈａ－
ｌａｌｄｅｈｙｄｅ，ＯＰＡ）柱前衍生为主［１６－１８］，操作简单，反

应迅速，但ＯＰＡ衍 生 产 物 的 荧 光 强 度 随 着 时 间 延

长逐渐降低，对衍生反应时间要求相对较严格，需要

在衍生 后２ｍｉｎ内 进 样［１９］；相 比 于 柱 前 衍 生，柱 后

衍生方法有效地克服了检测中荧光反应物稳定性对

时间的依赖，消除了基质效应以及杂质的干扰，具有

稳定性高、重现性好、操作简便、适用于大量样品的

连续检测等优势［２０］。利用ＯＰＡ柱后衍生测定伏马

菌素方法虽 有 报 道［２１］，但 缺 乏 对 衍 生ｐＨ 值、衍 生

剂浓度、衍生剂流速等多种柱后衍生影响因素的分

析和比较。本 文 优 化 了 ＯＰＡ柱 后 衍 生 的 条 件，建

立了玉米中伏 马 菌 素 的 柱 后 衍 生－高 效 液 相 色 谱 方

法，实现了伏马菌素的衍生反应和检测自动化控制，
避免了人员操作的误差。结果表明，该方法准确、重
现性好，适用于批量样品的检测分析。

１　实验部分

１．１　仪器与试剂

　　Ａｇｉｌｅｎｔ　１２００高 效 液 相 色 谱 仪，配 荧 光 检 测 器

（Ａｇｉｌｅｎｔ　１２００，美国Ａｇｉｌｅｎｔ公司）；ＰＣＸ柱后衍生

仪（美国Ｐｉｃｋｅｒｉｎｇ　Ｌａｂｏｒａｔｏｒｉｅｓ公司）；高速万能粉

碎机（天津市泰斯特仪器有限公司）；ＩＫＡ　Ｔ１８组织

匀浆机（广州仪科实验室技术有限公司），ＷＨ－９０Ａ
微型混合器（上 海 亚 荣 生 化 仪 器 厂）；Ｍｉｌｌｉ－Ｑ超 纯

水 仪（美 国 Ｍｉｌｌｉｐｏｒｅ公 司）；固 相 萃 取 装 置（美 国

Ｓｕｐｅｌｃｏ公司）；ＳＡＸ固 相 萃 取 柱（３ｍＬ，５００ｍｇ；
美国Ｓｕｐｅｌｃｏ公司）；ＤＣＹ－Ⅲ水浴浓缩仪（北京金科

精华苑技术研究所）；ＲＥ５２－９９旋转蒸发器（上海亚

荣生化仪器厂）。

　　ＦＢ１ 和ＦＢ２ 标准品（纯度＞９８％，Ｓｉｇｍａ公司）；

ＯＰＡ（Ｆｌｕｋａ公 司）；β－巯 基 乙 醇（Ｓｉｇｍａ公 司）；甲

醇、乙腈（ＨＰＬＣ纯，美国Ｆｉｓｈｅｒ公司）；其他试剂为

分析纯（北京化学试剂公司）。水为超纯水。

１．２　衍生剂的配制

　　ＯＰＡ 稀 释 液：称 取６．１１ｇ四 硼 酸 钾，用１００
ｍＬ　１０ｇ／Ｌ氢氧化钾溶液溶解，混匀即得。

　　ＯＰＡ衍生剂：称取０．２ｇ　ＯＰＡ，用５ｍＬ甲醇溶

解，加入１００ｍＬ　ＯＰＡ稀释液，混匀，加入１００μＬβ－
巯基乙醇，混匀，过０．２μｍ滤膜。

１．３　色谱条件

　　色 谱 柱：ＺＯＲＢＡＸ　ＳＢ－Ｃ１８ 柱（１５０ｍｍ×４．６
ｍｍ，５μｍ；美国Ａｇｉｌｅｎｔ公司）；流动相：Ａ相为０．１
ｍｏｌ／Ｌ磷酸二氢 钠 溶 液（用 磷 酸 调ｐＨ 至３．３）；Ｂ
相为甲醇。梯度洗脱程序：０～２ｍｉｎ，３５％Ａ；２～７
ｍｉｎ，３０％Ａ；７～１６ｍｉｎ，２０％Ａ；１６～１８ｍｉｎ，

３５％Ａ。流 动 相 流 速：０．８ｍＬ／ｍｉｎ；进 样 体 积：２０

μＬ；柱温：４０℃。荧光检测器：激发波长３３５ｎｍ，发
射波长４４０ｎｍ。衍生反应线圈的体积为１００μＬ，衍
生温度为室温，ＯＰＡ衍生剂流速０．４ｍＬ／ｍｉｎ。

１．４　样品处理方法

　　实验所用玉米样品购自北京市集贸市场，用粉

碎机粉碎后，过０．４５ｍｍ筛。

　　样品处理方法参考文献［１６］进行。称取５０ｇ试

样于１５０ｍＬ锥形瓶中，准确 加 入１００ｍＬ甲 醇－水
溶液（３∶１，ｖ／ｖ），用高速匀浆机提取３ｍｉｎ，于４℃、

５　０００ｒ／ｍｉｎ离心１５ｍｉｎ，将上 清 液 过 滤 至１００ｍＬ

·３９７·
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烧杯中。吸取１０ｍＬ玉 米 样 品 提 取 液 加 入 到 预 先

用５ｍＬ甲醇、５ｍＬ甲醇－水（３∶１，ｖ／ｖ）活化的ＳＡＸ
柱中，待提取液通过ＳＡＸ柱后，依次用５ｍＬ甲醇－
水（３∶１，ｖ／ｖ）、３ｍＬ甲醇淋洗，最后用１０ｍＬ乙酸－
甲醇溶液（１∶９９，ｖ／ｖ）进 行 洗 脱，收 集 洗 脱 液，并 于

５０℃水浴中旋转蒸发至近干，取少量甲醇溶解残留

物并转移至样品瓶中，再用少量甲醇分数次冲洗旋

转蒸发瓶，同样转移至样品瓶中。将样品瓶置于５０
℃水浴中通氮气吹干，除去洗脱液中的残留乙酸。吹

干后的样品在－１８℃下保存，分析时用１ｍＬ的初始

流动相溶解，经０．２μｍ滤膜过滤后，供ＨＰＬＣ分析。

２　结果与讨论

２．１　衍生剂的ｐＨ对灵敏度的影响

　　ＯＰＡ需在碱性条件 下 与 硫 醇 和 一 级 胺 反 应 生

成具有荧光特性的物质，缓 冲 液 的ｐＨ 值 对 反 应 的

灵敏性有 一 定 的 影 响。为 了 确 定 合 适 的 衍 生 剂 的

ｐＨ值，分别用 四 硼 酸 钾 和 氢 氧 化 钾 溶 液 配 制 不 同

ｐＨ值的四硼酸钾缓冲液，对２ｍｇ／Ｌ的ＦＢ１ 标准溶

液进行测定。不同缓冲液ｐＨ对ＦＢ１ 的峰面积的影

响见图１。从图１可发现，随着缓冲液ｐＨ的升高，

ＦＢ１ 衍生产物的峰面积逐渐增加，当ｐＨ 值大于１１
时，峰面积开始下降，且缓冲液的缓冲能力下降。为

了获得 相 对 稳 定 的 峰 面 积，选 择 缓 冲 液 的ｐＨ 在

１０．５左右。经 测 定，用１０ｇ／Ｌ氢 氧 化 钾 溶 液 配 制

０．２ｍｏｌ／Ｌ四硼酸钾的ｐＨ在１０．５左右，能满足测

定的需要。

图１　缓冲液ｐＨ值对ＦＢ１ 衍生物峰面积的影响

Ｆｉｇ．１　Ｅｆｆｅｃｔ　ｏｆ　ｐＨ　ｏｆ　ｄｅｒｉｖａｔｉｚａｔｉｏｎ　ｂｕｆｆｅｒ　ｏｎ　ｐｅａｋ
ａｒｅａ　ｏｆ　ＦＢ１ｄｅｒｉｖａｔｉｖｅ

　Ｉｎ　ｏｒｄｅｒ　ｔｏ　ｏｐｔｉｍｉｚｅ　ｔｈｅ　ｐＨ　ｆｏｒ　ＯＰＡ　ｄｅｒｉｖａｔｉｚａｔｉｏｎ，ａｄｊｕｓｔ　ｔｈｅ　ｂｕｆｆｅｒ
ｓｏｌｕｔｉｏｎ　ｂｙ　ｐｏｔａｓｓｉｕｍ　ｔｅｔｒａｂｏｒａｔｅ　ａｎｄ　ｐｏｔａｓｓｉｕｍ　ｈｙｄｒｏｘｉｄｅ．

　　为了确定流动相Ａ的ｐＨ对衍生效果的影响，
用磷酸将流动相 Ａ的ｐＨ 分别调为３．０、３．３、３．５、

４．０。结果发现，随着流动相 Ａ　ｐＨ 的提 高，ＦＢ１ 和

ＦＢ２ 的保留时间逐渐缩短，峰面积略有增加。然而，
随着ｐＨ增 加，ＦＢ１ 与 样 品 杂 质 峰 的 分 离 度 降 低。
因此，实验选择流动相Ａ的ｐＨ为３．３。

图２　（ａ）ＦＢ１、（ｂ）ＦＢ２ 的激发波长扫描图和（ｃ）ＦＢ１、
（ｄ）ＦＢ２ 的发射波长扫描图

Ｆｉｇ．２　Ｅｘｃｉｔａｔｉｏｎ　ｗａｖｅｌｅｎｇｔｈ　ｓｐｅｃｔｒａ　ｏｆ（ａ）ＦＢ１，
（ｂ）ＦＢ２ａｎｄ　ｅｍｉｓｓｉｏｎ　ｗａｖｅｌｅｎｇｔｈ　ｓｐｅｃｔｒａ
ｏｆ（ｃ）ＦＢ１，（ｄ）ＦＢ２

　Ｔｈｅ　ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｓ　ｏｆ　ＦＢ１ａｎｄ　ＦＢ２ｓｔａｎｄａｒｄ　ｓｏｌｕｔｉｏｎ　ｗｅｒｅ　２
ｍｇ／Ｌ．Ｓｐｅｃｔｒａ　ｏｆ　ａ　ａｎｄ　ｂ　ｗｅｒｅ　ｏｂｔａｉｎｅｄ　ｂｙ　ｓｃａｎｎｉｎｇ　ｔｈｅ　ｅｘｃｉｔａ－
ｔｉｏｎ　ｗａｖｅｌｅｎｇｔｈ　ｓｃｏｐｅ　ｆｒｏｍ　２２０ｔｏ　４００ｎｍ　ｕｎｄｅｒ　ｔｈｅ　ｃｏｎｄｉｔｉｏｎ　ｏｆ
ｆｉｘｅｄ　ｅｍｉｓｓｉｏｎ　ｗａｖｅｌｅｎｇｔｈ　ｏｆ　４４０ｎｍ．Ｓｐｅｃｔｒａ　ｏｆ　ｃ　ａｎｄ　ｄ　ｗｅｒｅ　ｏｂ－
ｔａｉｎｅｄ　ｂｙ　ｓｃａｎｎｉｎｇ　ｔｈｅ　ｅｍｉｓｓｉｏｎ　ｗａｖｅｌｅｎｇｔｈ　ｓｃｏｐｅ　ｆｒｏｍ　３４０ｔｏ　７５０
ｎｍ　ｕｎｄｅｒ　ｔｈｅ　ｃｏｎｄｉｔｉｏｎ　ｏｆ　ｆｉｘｅｄ　ｅｘｃｉｔａｔｉｏｎ　ｗａｖｅｌｅｎｇｔｈ　ｏｆ　３３５ｎｍ．

２．２　激发和发射波长的选择

　　为了确定ＦＢ１ 和ＦＢ２ 衍生物的 激 发 波 长 和 发

射波长，分别对 质 量 浓 度 为２ｍｇ／Ｌ的ＦＢ１ 和ＦＢ２
标准溶液进行波长扫描。参考柱前衍生所采用的激

发波长和发射波长，固定 发 射 波 长 为４４０ｎｍ，对 激

发波长进行扫描，扫描范围为２２０～４００ｎｍ，ＦＢ１、

ＦＢ２ 的激发波长扫描光谱图见图２。从图２中可以

看出ＦＢ１ 和ＦＢ２ 的最大激发波长均在３３５ｎｍ。固

定激发波长为３３５ｎｍ，对发 射 波 长 进 行 扫 描，扫 描
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范围为３４０～７５０ｎｍ，ＦＢ１ 和ＦＢ２ 的发射波长扫描

图见图２。由图２中 可 以 看 出，ＦＢ１ 和ＦＢ２ 的 最 大

发射波长为４４０ｎｍ。因此实验选择激发波长为３３５
ｎｍ，发射波长为４４０ｎｍ。

２．３　ＯＰＡ浓度对测定结果的影响

　　称取适量的ＯＰＡ用甲醇溶解，加入到ＯＰＡ缓

冲体系 中，使 衍 生 剂 中 ＯＰＡ 的 质 量 浓 度 分 别 为

０．５、１．０、２．０、３．０、４．５ｇ／Ｌ，对 质 量 浓 度 为２ｍｇ／Ｌ
的ＦＢ１ 和ＦＢ２ 混合标准溶液进行色谱分析，结果见

图３。从图３中可以看出，随着ＯＰＡ浓度的增加，
伏马菌素衍生 物 的 峰 面 积 逐 渐 增 加，从０．５到２．０
ｇ／Ｌ时增加效果非常显著；继续增加ＯＰＡ浓度，峰

面积增加速度相对缓慢。同时发现ＯＰＡ浓度升高

会导致基线 升 高，因 此 本 方 法 选 择 ＯＰＡ的 质 量 浓

度为２ｇ／Ｌ。

图３　ＯＰＡ浓度对ＦＢ１、ＦＢ２ 峰面积的影响

Ｆｉｇ．３　Ｅｆｆｅｃｔ　ｏｆ　ＯＰＡ　ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ　ｏｎ
ｐｅａｋ　ａｒｅａｓ　ｏｆ　ＦＢ１、ＦＢ２

　Ｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓ：ｐＨ　ｏｆ　ｄｅｒｉｖａｔｉｚａｔｉｏｎ　ｂｕｆｆｅｒ，１０．５；ｆｌｏｗ　ｒａｔｅ　ｏｆ
ＯＰＡ，０．４ｍＬ／ｍｉｎ．

２．４　衍生剂的流速对衍生反应的影响

　　柱后衍生的效果与衍生剂的流速关系密切。为

了获得较好的 衍 生 效 果，将 流 动 相 的 流 速 设 为０．８
ｍＬ／ｍｉｎ，调整 衍 生 剂 的 流 速 分 别 为０．３、０．４、０．５、

０．６ｍＬ／ｍｉｎ，对质量浓度为２ｍｇ／Ｌ的ＦＢ１ 和ＦＢ２
混合标准溶 液 进 行 色 谱 分 析，结 果 见 图４。从 图４
中可以看出，随着衍生剂流速的增加，ＦＢ１ 和ＦＢ２ 峰

面积逐渐提高。这可能是由于衍生剂在低流速时，
单位时间内与样品中伏马菌素发生反应的ＯＰＡ数

量较少，生成的荧光产物相对较少，荧光强度较低；
随着衍生剂流速的增加，单位时间内与样品反应的

ＯＰＡ数量增加，峰面积也随之增加。然而，随着流

速的增加，一方面使衍生体系泵的压力会逐渐增加，
噪声提高；另一方面会造成衍生剂的浪费。因此，实
验选择衍生剂的流速为０．４ｍＬ／ｍｉｎ。

２．５　不同溶剂对分离效果的影响

图４　衍生剂的流速对ＦＢ１、ＦＢ２ 峰面积的影响

Ｆｉｇ．４　Ｅｆｆｅｃｔ　ｏｆ　ｆｌｏｗ　ｒａｔｅ　ｏｆ　ＯＰＡ　ｏｎ
ｐｅａｋ　ａｒｅａｓ　ｏｆ　ＦＢ１ａｎｄ　ＦＢ２

　Ｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓ：ｐＨ　ｏｆ　ｄｅｒｉｖａｔｉｚａｔｉｏｎ　ｂｕｆｆｅｒ，１０．５；ｍａｓｓ　ｃｏｎｃｅｎｔｒａ－
ｔｉｏｎ　ｏｆ　ＯＰＡ，２ｇ／Ｌ．

　　分别用甲醇、乙腈－水（１／１，ｖ／ｖ）和初始流动相

配制１ｍｇ／Ｌ的ＦＢ１ 和ＦＢ２ 混合标准溶液进行色谱

分析，不同溶剂对伏马菌素分离效果的影响见图５。
从图５可 以 看 出，不 同 溶 剂 对ＦＢ１ 和ＦＢ２ 的 分 离

度、响应值有一定的影响，尤其对ＦＢ１ 的影响较大。
以流动相作 为 溶 剂 时，色 谱 分 离 效 果 好，响 应 值 最

强；以甲醇为溶剂时响应值最低。因此实验选择用

初始流动相溶解标准溶液和样品。标准溶液和玉米

样品的色谱图见图６。

图５　不同溶剂溶解样品对ＦＢ１、ＦＢ２ 分离效果的影响

Ｆｉｇ．５　Ｅｆｆｅｃｔ　ｏｆ　ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ　ｓｏｌｖｅｎｔｓ　ｆｏｒ
ＦＢ１ａｎｄ　ＦＢ２ｓｅｐａｒａｔｉｏｎ

２．６　线性范围、检出限、准确度和精密度

　　分 别 测 定 用 初 始 流 动 相 配 制 的 质 量 浓 度 为

０．２、０．５、１．０、２．０、５．０、１０、２０ｍｇ／Ｌ的ＦＢ１、ＦＢ２ 混

合标准溶液，以各分析物的质量浓度（ｘ）为横坐标、
色谱峰面积（ｙ）为纵坐标进行回归分析，得到的ＦＢ１
的线性 方 程 为ｙ＝２５．１５３ｘ－１．７０６　１，相 关 系 数 为

０．９９９　９；ＦＢ２ 的 线 性 方 程 为 ｙ ＝２５．８８２ｘ －
０．４２３　８，相关系数为０．９９９　８。以信噪比（Ｓ／Ｎ）为３
求得ＦＢ１、ＦＢ２ 的检出限均为０．０２ｍｇ／ｋｇ。

　　将玉米样品分成２份，１份 中 不 添 加ＦＢ１、ＦＢ２
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图６　（ａ）标准溶液和（ｂ）玉米样品的色谱图

Ｆｉｇ．６　Ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ　ｏｆ（ａ）ｓｔａｎｄａｒｄ　ｓｏｌｕｔｉｏｎ
ａｎｄ（ｂ）ａ　ｃｏｒｎ　ｓａｍｐｌｅ

作为空 白 样 品 测 定；１份 中 分 别 添 加０．１、１．０、４．０
ｍｇ／ｋｇ的ＦＢ１ 和０．１、０．５、２．０ｍｇ／ｋｇ的ＦＢ２，按样

品处理方法提取、分析。玉米样品中伏马菌素的加

标回收率和精密度（以相对标准偏差（ＲＳＤ）计）测定

结果见表１。结 果 显 示，ＦＢ１ 的 回 收 率 为８２．５％～
８８．０％，ＲＳＤ 为３．６％～５．３％；ＦＢ２ 的 回 收 率 为

８３．０％～８９．８％，ＲＳＤ为３．２％～５．６％。

表１　玉米样品中伏马菌素的加标回收率和精密度

Ｔａｂｌｅ　１　Ｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓ　ａｎｄ　ｐｒｅｃｉｓｉｏｎｓ（ＲＳＤｓ）ｏｆ　ｆｕｍｏｎｉｓｉｎｓ
ｓｐｉｋｅｄ　ｉｎ　ａ　ｃｏｒｎ　ｓａｍｐｌｅ（ｎ＝６）

Ｃｏｍｐｏｕｎｄ
Ｂａｃｋｇｒｏｕｎｄ／
（ｍｇ／ｋｇ）

Ｓｐｉｋｅｄ／
（ｍｇ／ｋｇ）

Ｆｏｕｎｄ／
（ｍｇ／ｋｇ）

Ｒｅｃｏｖｅｒｙ／
％

ＲＳＤ／
％

ＦＢ１ ｎｄ　 ０．１　 ０．０８２５　 ８２．５　 ３．９
ｎｄ　 １．０　 ０．８３７　 ８３．７　 ３．６
ｎｄ　 ４．０　 ３．５２　 ８８．０　 ５．３

ＦＢ２ ｎｄ　 ０．１　 ０．０８３０　 ８３．０　 ３．２
ｎｄ　 ０．５　 ０．４４９　 ８９．８　 ３．５
ｎｄ　 ２．０　 １．７２　 ８６．０　 ５．６

　ｎｄ：ｎｏｔ　ｄｅｔｅｃｔｅｄ．

２．７　玉米样品分析

　　按照上述优化方法测定了１０个玉米样品，结果

见表２。通过检测发现，１０个样品中有７个样品含

有伏 马 菌 素，阳 性 率 为７０％；从 组 成 上 看，玉 米 中

ＦＢ１ 的含量 高 于ＦＢ２，这 与 Ｒｈｅｅｄｅｒ等［２］的 报 道 相

符合。他们认 为 在 玉 米 或 大 米 的 培 养 物 中ＦＢ１ 占

整个伏 马 菌 素 的７０％～８０％，ＦＢ２ 为１５％～２５％。

从含量上看，有３个样品的含量超过了１ｍｇ／ｋｇ，其
中１个样品中的 含 量 达 到 了４．０９ｍｇ／ｋｇ。上 述 结

果说明，本方法可以用于玉米中伏马菌素的检测，同

时也提示我国玉米中伏马菌素的安全性不容乐观，
加强对玉米中伏马菌素的监控对保护消费者健康具

有重要的意义。

表２　１０个玉米样品中ＦＢ１ 和ＦＢ２ 的含量

Ｔａｂｌｅ　２　Ｃｏｎｔｅｎｔｓ　ｏｆ　ＦＢ１ａｎｄ　ＦＢ２ｉｎ　１０ｃｏｒｎ　ｓａｍｐｌｅｓ

Ｓａｍｐｌｅ
Ｃｏｎｔｅｎｔ　ｏｆ
ＦＢ１／
（ｍｇ／ｋｇ）

Ｃｏｎｔｅｎｔ　ｏｆ
ＦＢ２／
（ｍｇ／ｋｇ）

Ｔｏｔａｌ　ｃｏｎｔｅｎｔ　ｏｆ
ＦＢ１ａｎｄ　ＦＢ２／
（ｍｇ／ｋｇ）

１　 ３．２７　 ０．８２１　 ４．０９
２　 ０．０６３３ ｎｄ　 ０．０６３３
３ ｎｄ　 ｎｄ　 ｎｄ
４　 １．４２　 ０．２０５　 １．６２
５ ｎｄ　 ｎｄ　 ｎｄ
６　 ０．３１４　 ０．０４６８　 ０．３６１
７　 ０．５２６　 ０．１０７　 ０．６３３
８　 ０．２８５　 ０．０６５９　 ０．３５１
９　 ０．２９１　 ０．７７９　 １．０７
１０ 　ｎｄ 　ｎｄ 　ｎｄ
Ｍｅａｎ　 ０．０６１７　 ０．２０２　 ０．８１９

　ｎｄ：ｎｏｔ　ｄｅｔｅｃｔｅｄ．

３　结论

　　本实验建立了ＯＰＡ柱后衍生－高效液相色谱测

定玉米中ＦＢ１、ＦＢ２ 的方法。与柱前衍生相比，柱后

衍生反应由衍生装置控制，有效地保证了衍生时间

的精确控制，消除了柱前衍生法普遍存在的受人为

因素影响的弊端，具有稳定性高、重现性好、操作简

便、适用于大量样品连续检测等优势，为食品中伏马

菌素的检测提供了新的方法和思路。
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