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摘要

沃特世先前针对⼀种⽤于测定不同⾕物中12种欧盟管制真菌毒素的⽅法报道了开发和单⼀实验室验证⼯作，该

⽅法采⽤LC-MS/MS技术并需要先进⾏简单且⽆需净化的通⽤提取步骤。本应⽤简报证明实验室间研究能够成

功评价该⽅法的性能。本研究将2种⾕物FAPAS质控品发往位于欧洲和美国的4家实验室。每种质控品均由4家

实验室进⾏3次重复分析。这些实验室证明该⽅法在测定2种FAPAS质控品中的8种真菌毒素时具有良好的准确

度和精密度。报告的浓度与FAPAS提供的认定值⼀致。正确度在85%~113%范围内，实验室内重复性为

3.0%~13%，实验室间重现性为3.1%~23%。这些结果符合欧盟委员会设定的性能标准，证明该⽅法是监测⾕

物中真菌毒素的理想⽅法，既适⽤于官⽅管控，也适⽤于⻝品经营者检测。

优势

分析⽅法便于实施，涵盖从提取到测定的所有步骤■

在不同地区的多家实验室应⽤时⽅法性能相当■

简介

真菌毒素是丝状真菌的次级代谢物，可通过⽣产、加⼯、运输和储存等多种污染途径出现在⻝物和农产品中。

真菌毒素会对⼈类和动物的健康产⽣巨⼤的不利影响，使财务收益遭受重⼤损失，还有可能导致品牌和声誉资

产流失。世界上许多国家均在进⾏毒性、发⽣率和消费数据以及经济和政治⽅⾯的全⾯⻛险评估后，对常⻅真

菌毒素实⾏了管制。例如，欧盟委员会1881/2006号法规针对多种不同⻝品中的⻩曲霉毒素B1、B2、G1和

G2、伏⻢菌素B1和B2、脱氧雪腐镰⼑菌烯醇、⽟⽶⾚霉烯酮以及赭曲霉毒素A设定了最⼤限值，并为T-2和

HT-2毒素设定了指导限值1,2。

因此需要分析检测来检查是否符合此类法规。通过⼀种⽅法测定多种真菌毒素时需要利⽤通⽤提取条件来确保

不同类型的真菌毒素均得到回收。先前的研究已证明，得益于LC-MS/MS的灵敏度和选择性，⾸选⽅法通常是

仅稀释提取物且⽆需净化3。 本⽂报告的结果来⾃⼀项实验室间研究，旨在进⼀步评价该⽅法的性能。

结果与讨论

本研究向4家实验室（1家位于奥地利，1家位于英国，2家位于美国）提供了以下各项：



ACQUITY UPLC BEH C18 1.7 µm, 2.1 x 100 mm（部件号：186002352 <

https://www.waters.com/nextgen/us/en/shop/columns/186002352-acquity-uplc-beh-c18-

column-130a-17--m-21-mm-x-100-mm-1-pk.html> ）

■

分析⽅案(720006685EN <https://www.waters.com/nextgen/us/en/library/application-

notes/2019/lc-ms-ms-method-development-and-validation-for-the-quantitative-determination-

of-regulated-mycotoxins-in-cereal-grain-flours-using-simplified-sample-preparation-conditions-

on-xevo-tq-xs.html> )，包括⽬标真菌毒素、所⽤⽅法的详细信息以及分析运⾏序列

■

FAPAS质控品：T04366QC（⽟⽶粉）和T04359QC（⽟⽶粉）■

提前制备的校准标样（溶液形式）■

13C标记的类似物储备液（⽤作内标）■

本研究要求4家实验室采⽤所提供的⽅法分析2种FAPAS质控品中⽬标⽅法适⽤的12种真菌毒素（重复提取3次

）3。 校准标样在威姆斯洛（英国实验室）⽤溶剂制好后再分发。FAPAS质控品中真菌毒素的浓度通过分段式

内标校正法确定。每家实验室均采⽤ACQUITY UPLC系统联合Xevo TQ-XS串联四极杆质谱仪完成分析。

每家实验室均成功应⽤了发表的⾊谱⽅法，所以每种⽬标化合物的峰形和保留时间均与参⽐实验室的对应值相

似。最早流出的雪腐镰⼑菌烯醇峰的保留时间是⾊谱柱死体积所对应保留时间的两倍以上4。 图1所⽰为1种

FAPAS质控品中所检出分析物的典型⾊谱图和响应值。 
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图1.T04366QC分析中所检出的8种真菌毒素及其带标记内标的典型⾊谱图（浓度⻅表2）

除⼀条校准曲线外，其他所有校准曲线的决定系数均⼤于0.95，残差⼩于20%。1家实验室出现⻩曲霉毒素G2

背景污染的问题，⽽2种参⽐质控品中均不含该化合物。在分析T04366QC中的伏⻢菌素B1和T04395QC中的

脱氧雪腐镰⼑菌烯醇时，将提取物稀释了10倍，以确保分析物的响应值在校准范围内。分析值与未稀释提取物

的值⼀致（数据未显⽰）。图2所⽰为本⽅法所适⽤的全部12种管制真菌毒素的典型校准曲线。





图2.12种管制真菌毒素的典型校准曲线（已经过内标处理）

对2种FAPAS质控品的分析结果表明⽬标⽅法在各实验室均具有良好的性能。实测浓度值与认定值⾮常接近

；所有实测浓度值均在FAPAS提供的可接受范围内（z≤2时），但⼀组测定结果除外（T04366QC中的伏⻢菌

素B2）。正确度的计算⽅法是⽐较实测浓度值与认定值，其值为85%~113%。实验室内重复性(RSDr)为

3.0%~13%，实验室间重现性(RSDRL)为3.1%~23%。结果表明，伏⻢菌素在上述化合物中分析难度最⼤，但

所有结果均符合欧盟委员会设定的⽅法性能标准5。 本⽅法适⽤的其他真菌毒素均⽆假阳性报告。实验室间研

究结果汇总⻅表1和表2。

表1.4家参与实验室分析FAPAS质控品TO4395QC的结果



表2.4家参与实验室分析FAPAC质控品TO4366QC的结果

每种情况下，FAPAS质控品中所检出真菌毒素的相对保留时间和离⼦丰度⽐均与校准标样分析中⼀致，并且达

到规定的可接受标准4。由于将13C同位素标记的分析物类似物⽤作内标，因此分析物保留时间与带标记的内标

⼀致（偏差范围±0.05 min）。

结论

利⽤实验室间研究考察了⽅法性能。每家实验室均根据所发表的应⽤纪要成功应⽤该⽅法测定了12种管制真菌

毒素。这些实验室证明该⽅法在测定2种FAPAS质控品中的8种真菌毒素时具有良好的准确度和精密度。这些结

果符合欧盟委员会设定的性能标准，证明该⽅法是监测⾕物中真菌毒素的理想⽅法，既适⽤于官⽅管控，也适

⽤于⻝品经营者检测。

科学家必须在其实验室内验证分析⽅法，证明⽅法性能适合预期⽤途，并且满⾜相关分析控制保证体系的要求

。
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