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摘要!开发了一种高效检测小麦中交链孢酚单甲醚#

(*G2L&

,(L)K*'2GH

I

*2GH2L

!

AQ%

$的高效液相色谱#

<@\W

$检测
方法%将样品采用乙腈)甲醇)水#
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)
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)
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!体积比$!

65C

振荡提取
65'),

后!经
SK,3%*0G@*2O(

固相萃取小
柱净化后!上样检测!检测器采用紫外检测器%该方法
AQ%

检测限为
41#4

#
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!定量限为
D185

#
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-

!线性范
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4155
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!加标样品中不同浓度的
AQ%

回
收率为

D51!9

"

DD169

!日内精密度和日间精密度分别为
41!69

"

71#"9

和
61#$9

"
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交链孢霉菌#

A*G2L,(L)(.
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2/)2.

%在自然界中普遍存
在!营寄生或腐生生活!在低温下生长繁殖!具有植物致
病性)

!

*

"交链孢霉菌能产生
$5

多种真菌毒素和植物毒
素!统称为交链孢毒素"研究)

4

*表明!人及动物食用被交
链孢毒素污染的谷物及饲料会面临急性和慢性毒性+致
畸和致癌性+发育和生殖毒性等风险"交链孢酚单甲醚
#

(*G2L,(L)K*'2GH

I

*2GH2L
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AQ%

%是其中一种主要的+毒性
较强的交链孢霉菌代谢产物!属于二苯

&

"

&

吡喃酮类化合
物!也是谷物及其产品中检出率较高的一种交链孢
毒素)

6

*

"

小麦是中国重要粮食作物之一!在一些地区由于收
获+加工和贮藏方法不当!小麦交链孢毒素检出率较高!

严重影响人畜健康)

8T7

*

"谢莉等)

$

*对在河南省部分地区
销售的

"#

份小麦粉样品进行交链孢毒素检测!发现
AQ%

检出率高达
"D159

!平均含量为
515

"

"81!

#

-

'

E

-

"

目前有关谷物中交链孢毒素降解和消除技术的研究较
少)

D

*

!且谷物中交链孢毒素的限量标准和相关检测方法
尚未颁布"

目前!定量检测交链孢毒素的方法主要有薄层色谱
法#

P\W

%

)

"

*

+气相色谱法#
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+气质联用法#
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+液相色谱法#
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!4T!6

*

+液质联用法#

\W&

Q>
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)
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*和酶联免疫法#

%\F>A

%

)
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*等"其中!高效液相
色谱法#

<@\W

%是应用最广的检测交链孢毒素的方法!该
方法准确性高+分析速度快)

!DT!"

*

!而检测交链孢霉毒素
的液相色谱法主要选用荧光检测器和紫外检测器)
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试验拟通过考察检测器种类和小麦样品前处理条件对
AQ%

的分离和检测效果!以期建立一种检测效果好+准
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确性强+耗时短+高效的小麦中
AQ%

定量分析方法!为国
标的制定提供参考"

!

!

材料与方法

!1!

!

试验材料
!1!1!

!

原料与试剂
小麦&市售(

甲醇+乙腈&美国
U).H2L>/)2,G)J)/

公司(

AQ%

标准品&纯度
'

""9

!美国
>0

=

2*/K

公司(

固相萃取小柱&

SK,3%*0G@*2O(

!

455'

-

!

7'\

!美国
A

-

)*2,G

公司(

色谱柱&

i;XSA]>S&(

j

!

!#5''c817 ''

!粒径
#

#

'

!美国
A

-

)*2,G

公司(

氮气+氧气#纯度
'

""1D9

%&无锡新南化学气体有限
公司(

其他试剂均为国产分析纯"

!1!14

!

仪器与设备
超纯水仪&

>)'

=

*)/)G

I

_̂

型!电阻
'

!D14Q

2

'

/'

!美
国

Q)**)

=

KL2

公司(

高效液相色谱仪&

!475

系列!带紫外#

_b?

%和荧光
检测器#

U\?

%!美国
A

-

)*2,G

公司(

真空萃取装置&

_(/%*0G!4

!美国
A

-

)*2,G

公司(

氮吹仪&

?WY&!4B

型!青岛海科仪器股份有限公司(

分析天平&

S>A!48>&Wb

型!赛多利斯科学仪器#北
京%有限公司(

振荡器&

_;XP%]!

型!艾卡#广州%仪器设备有限公司"

!14

!

试验方法
!141!

!

AQ%

标准储备液和工作液的配制
!

将
AQ%

标
准品溶于乙腈溶液!配制成

!55

#

-

'

'\

的标准储备液!

T45C

贮藏"临用前!取适量
AQ%

标准储备液!加入相
应的流动相!配制成

!

#

-

'

'\

的标准工作液!

8C

贮藏"

!1414

!

液相色谱检测条件优化
#

!

%

<@\W&U\?

液相条件&参考陈月萌等)

!4

*的方法
略作修改!进样量

!5

#

\

!流速
!15'\

'

'),

"

#

4

%

<@\W&_b?

液相条件&进样量
!5

#

\

!柱温
85C

!流动相采用甲醇和
!9

磷酸水溶液梯度洗脱"

5

"

!#'),

!

##9

甲醇!流速
51$'\

'

'),

(

!#

"

!D'),

!

##9

"

7#9

甲醇!保持
6'),

!流速
!15'\

'

'),

(然后将甲醇浓度
恢复至

##9

!流速
51$'\

'

'),

!并维持
!'),

"紫外检测
器波长

4#7,'

"

!1416

!

样品提取条件的优化
!

未污染的小麦经磨粉过
51!D''

孔径筛后!称取
4#5

-

小麦粉!加入
AQ%

标准工
作液!使加标后的样品中

AQ%

浓度为
855

#

-

'

E

-

!室温放
置过夜后待测"分别称取

"

份
4#

-

加标小麦粉于
!#5'\

锥形瓶中!加入
!55'\

溶剂#乙腈'甲醇'水!

8#

'

!5

'

8#

!体积比!

=

<6

%!分别于
45

!

65

!

85C

下提取
65

!

8#

!

75'),

!取上层提取液过滤待用"

!1418

!

样品净化
!

将
SK,3%*0G@*2O(

固相萃取小柱依次
用甲醇和水活化!取

#'\

样品提取液过柱上样!然后用
#'\<

4

;

淋洗!

6E@(

真空干燥
4'),

"用
#'\

乙腈洗
脱!收集洗脱液!

#5C

下氮吹仪吹至近干!将固体粉末用
流动相复溶"制样时溶液过

5144

#

'

有机针孔滤膜!滤
液供液相色谱仪检测分析"

!141#

!

数据处理
!

试验结果以/平均值
e

标准偏差.表
示!采用

>@>>!715

软件进行数据分析"单因素方差分析
组间差异性!

@

%

515#

表示差异显著"

4

!

结果与讨论

41!

!

<@\W

条件优化
由图

!

可知!

AQ%

在
U\?

中出峰时间为
$17'),

!与
陈月萌等)

!4

*的研究结果相似(在
_b?

中出峰时间为
441#'),

!

@(Rw,

等)

45

*使用
_b?

检测
AQ%

的检出时间
为

!#17'),

!加标回收率为
"6179

"

!5!169

!检出时间和
加标回收效果较优于试验结果!可能是由于其使用了粒径
更小的色谱柱!使得

AQ%

与杂质的分离效果有较大的提
高"

AQ%

标品在
U\?

中虽然出峰时间较短但检测信号较
低!综合选取

_b?

及其相应的色谱条件进行
AQ%

检测"

414

!

样品提取条件的优化
由表

!

可知!采用乙腈'甲醇'水#

8#

'

!5

'

8#

!体积比%

作为提取溶剂!当提取温度为
65 C

!振荡
65 '),

时!

AQ%

回收率最高!达
"51759

"

416

!

方法验证
由图

4

可知!

AQ%

检测具有良好的线性!

H

4 为
51"""#

!

线性范围为
514#

"

4155

#

-

'

'\

!

AQ%

的检出限#

?

'

#h6

%

为
41#4

#

-

'

E

-

!定量限#

?

'

#h!5

%为
D185
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-

'
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-

"

图
!
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标准品的检测色谱图
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表
!

!

加标小麦样品中
AQ%

的提取效果d

P(M*2!

!

%OGL(/G)K,2JJ2/GKJAQ%),.

=

)E23

NH2(G.('

=

*2.

提取时间'
'),

提取温度'
C

回收率'
9

65

45 $81$De51"5

M

65 "5175e51D8

(

85 7!14"e516$

/

8#

45 D41#De!156

M

65 D$16"e4144

(

85 $6176e51$D

/

75

45 D61!"e4186

M

65 "5148e51$D

(

85

D8155e4156

M

!!!

d

!

小写字母不同表示差异显著#

@

%

515#

%"

图
4

!

AQ%

检测标准曲线
U)

-

0L24

!

AQ%32G2/G)K,.G(,3(L3/0LR2

由表
4

可知!

AQ%

回收率为
D51!9

"

DD169

!日内
精密度和日间精密度分别为

41!69

"

71#"9

!

61#$

"

D1869

"试验方法对加标小麦中
AQ%

检测具有良好的
回收率和精密度!故此法的重现性好!相对稳定!可用于
小麦中

AQ%

的检测"

6

!

结论
当使用

_b?

检测器!提取温度
65 C

!提取时间
65'),

时!污染
AQ%

的小麦样品经
<@\W

检测效果最
佳"方法的检出限为

41#4

#

-

'

E

-

!定量限为
D185

#

-

'

E

-

!

表
4

!

AQ%

检测的准确度和精密度
P(M*24

!

A//0L(/

I

(,3

=

L2/).)K,KJAQ%32G2/G)K,

加标浓度'
#

#

-

2

E

-

T!

%

回收率'
9

日内精密度'
9

日间精密度'
9

#5 D51! 71#" D186

!55 D!17 #1#$ $1!4

455 D414 8176 #1$D

855 D81$ 616# 8164

D55 DD16 41!6 61#$

线性范围为
514#

"

4155

#

-

'

'\

!

AQ%

回收率为
D51!9

"

DD169

!具有良好的日内+日间精密度"后续可通过调节
色谱分离柱等方式同时快速检测小麦的主要几种交链孢
毒素"
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由图
7

可知&颗粒做周向及径向运动!且运动轨迹很
复杂!覆盖面广!说明运动特性很好(颗粒在某些点会临
时停留并在局部转圈!说明在物料的相互冲击下!颗粒不
断翻滚"相比正反转搅拌机构颗粒运动轨迹曲线图!行
星搅拌机构颗粒运动轨迹曲线更长!说明颗粒在相同时
间作用下运动速度更快!而且翻转更频繁"说明行星搅
拌机构搅拌效果相比正反转搅拌机构更优"

为了更全面地确定行星搅拌机构的搅拌效果!将搅拌
时间设置延长到

!4.

!即
!5L

"沿径向方向选取
8

颗颗粒
分别标识为

(

+

M

+

/

和
3

!得到的运动轨迹如图
$

所示"由
图

$

可知!行星搅拌机构的搅拌效果理想!满足设计需求"

图
$

!

行星搅拌机构对物料的搅拌效果
U)

-

0L2$

!

>G)LL),

-

2JJ2/GKJ

=

*(,2G(L

I

.G)LL),

-

'2/H(,).'

K,'(G2L)(*.

6

!

结论
试验对某类型烹饪机器人设计的

6

款搅拌机构进行
了研究!通过多体动力学仿真软件对其进行分析"研究
表明&单轴搅拌机构搅拌效果最差!行星搅拌机构搅拌性
能最优!其运动轨迹复杂!能使物料充分混合"试验行星
搅拌机构适合用于商用餐厅或家用烹饪机器人"后续将
通过多体动力学仿真软件对搅拌片的流向进行优化!以
期获得更好的搅拌效果"
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