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QuEChERS结合 UPLC-MS/MS同时测定植
物固体饮料中 13种真菌毒素

陆　智，李亚贤，刘凤松，高　智，李亚杰*

（无限极（中国）有限公司，广东广州 510405）

摘　要：本研究建立了一种基于 QuEChERS前处理结合超高效液相色谱串联质谱（UPLC-MS/MS）定量分析的高通

量检测方法，用于测定植物固体饮料中的 13种真菌毒素。样品均质加水溶解后，采用 QuEChERS法进行前处

理，以 2%甲酸-乙腈溶液超声提取，十八烷基硅烷键合硅胶（C18）进行除杂净化。提取液经 Kinetex F5色谱柱分

离后，采用串联质谱多反应监测模式（MRM）进行检测，基质匹配标准曲线法进行定量。结果显示，13种真菌毒

素在测试范围内均呈现良好的线性关系（r>0.9916），检出限在 0.04~16.9 μg/kg之间，定量限在 0.12~38.2 μg/kg
之间，精密度（RSD）小于 9.0%，且在植物固体饮料中的加标回收率在 82.2%到 103.3%之间。利用该方法对

18份植物固体饮料样品进行筛查，其中检出 4份样品含有真菌毒素，包括脱氧雪腐镰刀菌烯醇和伏马毒素 B3。该

方法具有操作简便、成本低、灵敏度高和准确度高的优势，可满足植物固体饮料中多种真菌毒素的高通量筛查。

关键词：QuEChERS，超高效液相色谱串联质谱法，真菌毒素，植物固体饮料，高通量
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Simultaneous Determination of 13 Mycotoxins in Plant Solid Beverages
by UPLC-MS/MS Combined with Modified QuEChERS

LU Zhi，LI Yaxian，LIU Fengsong，GAO Zhi，LI Yajie*

（Infinitus (China) Company Ltd., Guangzhou 510405, China）

Abstract： This  work  aimed  to  develop  a  high-throughput  analytical  method  based  on  QuEChERS  coupled  with  ultra-
performance liquid chromatography-tandem mass spectrometry (UPLC-MS/MS) for the determination of 13 mycotoxins in
plant-solid  beverages.  The  samples  were  homogenized  and  dissolved  in  water.  QuEChERS  method  was  used  for
pretreatment, ultrasonic extraction with 2% formic acid-acetonitrile solution, and purification with octadecylsilane bonded
silica  gel  (C18).  The  extraction  solution  was  then  separated  by  a  Kinetex  F5  column,  detected  by  a  tandem  mass
spectrometry detector in multiple reaction monitoring mode (MRM), and quantified by matrix-matched standard calibration.
The optimum conditions achieved limits of detections (LODs) in the range of 0.04~16.9 μg/kg, with correlation coefficient
over  0.9916.  The  limit  of  quantifications  (LOQs)  were  in  the  range  0.12~38.2  μg/kg.  The  recoveries  in  real  plant-solid
beverages  ranged from 82.2% to  103.3%,  with  relative  standard  deviations  (RSDs)  below 9.0%.  Moreover,  the  proposed
method  was  applied  to  analyze  mycotoxins  in  18  plant-solid  beverage  samples,  a  positive  detection  rate  of  4/18  was
obtained, and the detected analytes included deoxynivalenol and fumonisin B3. This proposed method has the advantages of
simple operation, low cost, high sensitivity and accuracy, which can be used for the high-throughput screening of multiple
mycotoxins in plant-solid beverages.
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植物固体饮料是以植物及其提取物为主要原料

经加工制成的冲泡型饮料，因携带方便、风味独特、

具有营养或保健功能等独特优势而备受消费者青

睐[1]。在行业逐渐加速发展的同时，其质量安全问题

也日益凸显。植物固体饮料原料在种植收获、初加

工及储存运输等环节均可能受到真菌毒素的污染，致

使最终产品受到污染。长期食用残留真菌毒素的植

物固体饮料，会产生细胞毒性、致畸性、致癌性、致

突变性等多种毒性[2−4]，给消费者的身体健康造成严

重危害。因此，对植物固体饮料中的真菌毒素进行监

测和防控显得尤为重要。

目前，国家标准方法以及文献报道的真菌毒素

的检测方法主要采用薄层色谱法（TLC）[5]、酶联免疫

吸附法（ELISA）[6−7]、高效液相色谱法（HPLC）[8] 和超

高效液相色谱串联质谱法（UPLC-MS/MS）[9−12] 等，

薄层色谱法在真菌毒素检测方面应用历史较为久远，

但在大范围的检测中已逐步被其他新型检测方法代

替[13]，酶联免疫吸附法是基于抗原-抗体反应原理的

一种常见免疫检测技术，方法简便，特异性强[14]，多用

于快速定性筛查，而高效液相色谱法和超高效液相

色谱串联质谱法因其准确度和灵敏度高的特点，是

目前应用于真菌毒素检测最普遍的方法。高效液相

色谱法适用于检测化学性质相近的真菌毒素，难以实

现多种类真菌毒素同时测定。超高效液相色谱串联

质谱法不仅分离性能好，定性能力强，且兼具高准确

度和高灵敏度，适用于多种真菌毒素的定性定量分

析[15−16]。

可靠的样品前处理净化方法是提高检测准确度

和灵敏度的关键，目前净化技术主要有固相萃取

柱 [17]、多功能净化柱 [18]、免疫亲和柱 [19−20] 以及

QuEChERS方法[21] 等。而其中 QuEChERS法最初

是为检测蔬菜和水果中农药残留而开发的，随后在

真菌毒素、环境污染物等方向检测也迅速流行起

来[22]。近年来，有关 QuEChERS结合 UPLC-MS/MS
技术实现多种真菌毒素同时检测的研究也有所报

道。徐子婷等[23] 采用 QuEChERS-SPE液质联用法

测定调味面制品中 12种真菌毒素，通过 SPE与

QuEChERS二次净化方式实现 12种真菌毒素检测，

李媛等[24] 采用 QuEChERS结合 UPLC-MS/MS法测

定土鳖虫及其成方制剂中 9种真菌毒素，RAUSCH
等[25] 基于 QuEChERS开发的测定谷物中 38种天然

和改性真菌毒素。这些已经报道的方法因基质的不

同所采取的前处理方式也略有差别，适用范围也仅限

于研究中的食品种类，无法直接应用于其他食品类

型，并且有的方法使用的同位素内标定量法检测成本

较高，不利于大批量检测。

本研究利用 QuEChERS前处理结合 UPLC-
MS/MS技术的优势，并参考和借鉴文献中有关多种

真菌毒素同时分析的样品前处理以及分析条件的基

础上，进一步优化和改进提取、净化以及色谱质谱等

条件，建立植物固体饮料中 13种真菌毒素同时测定

的简便、快速、灵敏、高通量检测方法，以提高检测

效率和降低分析成本，为监测和评估植物固体饮料中

多种真菌毒素的污染风险提供技术支持。 

1　材料与方法 

1.1　材料与仪器

实验用 18份植物固体饮料样品　市售；黄曲霉

毒素 B1（Aflatoxin B1，AFB1）、黄曲霉毒素 B2（Afla-
toxin B2，AFB2）、黄曲霉毒素G1（Aflatoxin G1，AFG1）、

黄曲霉毒素 G2（Aflatoxin G2，AFG2）标准品　25 μg/
mL 青岛普瑞邦（Pribolab）生物工程有限公司；10 μg/
mL伏马毒素 B1（Fumonisin B1，FB1）、伏马毒素 B2

（Fumonisin  B2，FB2）、伏马毒素 B3（Fumonisin  B3，

FB3）标准品、100 μg/mL T-2 毒素（T-2 toxin，T-2）标
准品　上海安谱璀世标准技术服务有限公司；杂色曲

霉素（Sterigmatocystin，ST）标准品　100 μg/mL，北
京坛墨质检科技有限公司；桔青霉素（Citrinin，CIT）、
玉米赤霉烯酮（Zearalenone，ZEN）标准品 　98.00%，

TRC-CANADA（加拿大多伦多研究化学）；赭曲霉毒

素 A（Ochratoxin A，OTA）标准品　100 μg/mL，上海

安谱实验科技股份有限公司；脱氧雪腐镰刀菌烯醇

（Deoxynivalenol，DON）标准品　200  μg/mL，o2si
smart solutions；乙腈、甲醇　色谱纯，西格玛奥德里

奇（上海）贸易有限公司；甲酸、乙酸铵、无水硫酸镁

（MgSO4）、氯化钠　分析纯，广州化学试剂有限公

司；十八烷基硅烷键合硅胶（C18）、乙二胺-N-丙基硅

烷化硅胶（primary secondary amine，PSA）、石墨化碳

黑吸附剂（graphitized carbon black adsorbent，GCB）
　分析纯，上海安谱实验科技股份有限公司。

AB SCIEX Q-Trap 5500超高效液相色谱-质谱

仪 　 美 国 Applied  Biosystem公 司 ； N-EVAP112
氮吹仪　美国 Organomation 公司；H1850R离心机

　湖南湘仪离心机仪器有限公司；WIGGENS Vortex
涡旋振荡仪　北京桑翌实验仪器研究所；S22H超声

波清洗机　致微（厦门）仪器有限公司；Milli-Q 超纯

水仪　美国密理博公司。 

1.2　实验方法 

1.2.1   标准溶液配制　真菌毒素单标（AFB1、AFB2、

AFG1、AFG2 浓度为 0.2 mg/L；FB1、FB2、FB3 浓度为

1 mg/L；T-2、ST、OTA、ZEN浓度为 10 mg/L；DON
浓度为 20 mg/L；CIT浓度为 100 mg/L）储备溶液配

制于乙腈溶液中，分别移取一定体积的 13种真菌毒

素单标溶液并用乙腈稀释配制得到混合标准溶液（其

中 AFB1、AFB2、AFG1、AFG2 浓度为 0.05  mg/L；
FB1、FB2、FB3、T-2、ST、OTA、ZEN浓度为 0.5 mg/L；
CIT、DON浓度为 5 mg/L）。所有储备溶液均储存

在−20 ℃ 冰箱中避光保存。 

1.2.2   样品前处理　样品前处理方法借鉴和参考文

献已报道的方法[23−25] 并进行适当调整和改进：称取
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2 g植物固体饮料样品置于 50 mL离心管中，加入

5 mL水，涡旋 5 min，再加入 10 mL 2%的甲酸乙腈

溶液，涡旋 3 min后超声提取 30 min；加入 1 g氯化

钠，涡旋 3 min，于 12000 r/min条件下离心 5 min。
吸取 6  mL上清液置于内含 1  g  MgSO4、200  mg
C18 填料的 10  mL离心管中，涡旋振荡 3  min，于
12000  r/min下离心 5  min；移取 2.5  mL上清液在

40 ℃ 氮气条件下吹干，用 1 mL 10%甲醇水溶液溶

液复溶，涡旋振荡 3 min，于 14000 r/min条件下离

心 30 min，上清液上机测定。 

1.2.3   色谱条件　所用色谱柱为 Kinetex F5色谱柱

（2.6  μm，2.1×100  mm i.d.，Phenomenex）。流动相

A相为 0.1%甲酸-5 mmol/L乙酸铵水溶液，B相为

甲醇。流动相流速为 0.4 mL/min；柱温箱温度设为

40 ℃；进样体积为 5 μL；流动相梯度洗脱程序见

表 1。
 
 

表 1    流动相梯度洗脱程序
Table 1    Mobile phase gradient elution procedure

时间（min） 流动相A（%） 流动相B（%）

0 95 5
6.0 80 20
8.0 80 20
15.0 10 90
18.0 10 90
18.1 95 5
20.0 95 5

  

1.2.4   质谱条件　电离采用电喷雾离子源（Electron
spray  ionization， ESI） ， 检 测 采 用 多 反 应 监 测

（Multiple reaction monitoring，MRM）模式，扫描采用

正、负离子两种方式同时进行。其他相关质谱参数

设置为：电喷雾电压为 5500 V，离子源温度为 550 ℃；

气帘气压力为 275.8 kPa，碰撞气档位于中档；喷雾气

压力为 344.8 kPa，辅助加热气压力为 344.8 kPa，接
口加热为开。13种真菌毒素的质谱参数见表 2。 

1.3　数据处理

方法重复性及回收率试验均为 6次平行试验，

数据采用 Analyst1.7.2软件处理分析，通过 WPS对

数据进行统计分析和绘图。 

2　结果与分析 

2.1　质谱条件优化

取适当浓度（0.1~1 μg/L）的每种真菌毒素的标

准溶液直接进样，分别在正、负离子模式下通过全扫

描模式寻找和确定各真菌毒素的母离子。确定母离

子质荷比之后，利用子离子扫描模式对母离子进行二

级质谱碎裂，寻找和选择两个响应好且稳定的碎片离

子作为子离子，组成 MRM离子对，进行去簇电压和

碰撞能量的优化，确定各真菌毒素的质谱参数。实验

发现 OTA和 ZEN在负离子模式下响应更好，分子

离子峰为 [M-H]−；其它 11种真菌毒素在正离子模式

下响应更好，其中 T-2分子离子峰为 [M+NH4]
+，其

余均为 [M+H]+。13种真菌毒素的 MRM质谱参数

如表 2所示。 

2.2　液相条件优化

影响色谱分离的主要因素有色谱柱、洗脱液、添

加剂（如甲酸、乙酸和乙酸铵等）、洗脱梯度、流速和

柱温等。本研究比较了 Kinetex F5色谱柱（2.6 μm，

2.1×100 mm i.d.，Phenomenex）、Ultra AQ C18 色谱

柱 （ 3  μm， 2.1×100  mm  i.d.，  RESTEK） 和 Luna
Omega  C18 色 谱 柱 （ 1.6  μm， 2.1×100  mm  i.d.，
Phenomenex）对 13种真菌毒素的分离效果。由图 1
可知，在使用 Luna Omega C18 色谱柱时，CIT不出

峰、DON峰型较差（图 1A）且 FB2 和 FB3 分离效果

不好；使用 Ultra AQ C18 色谱柱时，DON、OTA、T-2
这三种真菌毒素均不出峰（图 1B）；使用 Kinetex
F5色谱柱时，13种真菌毒素均能在 20 min内出峰，

且峰型对称（图 1C）。所以选择 Kinetex F5色谱柱

作为分析色谱柱进行后续实验。

为了得到较好的分离效率和较高的检测灵敏

度，对流动相的组成及梯度进行了优化，包括对使用

的有机相种类以及添加剂（盐类、有机酸）种类和浓

度进行对比优化。本文对比了乙腈-水，甲醇-水、甲

醇-0.1%甲酸水作为流动相体系对 13种真菌毒素分

离效果的影响。如图 2所示，13种真菌毒素在使用

甲醇-水体系比使用乙腈-水体系的条件下保留时间

更晚，峰形更对称和尖锐，响应更高，因此后续选择甲

醇作为有机相。并且发现在甲醇-水流动相体系下，

未检测到伏马毒素的信号；而在甲醇-0.1%甲酸水流

动相体系下，可以检测到很强的伏马毒素的信号，说

明甲酸可以显著增强伏马毒素的信号。为了寻找

13种真菌毒素能同时分离检测的流动相体系，进一

步考察了不同水相（包括 0.01%甲酸水、0.05%甲酸

水、 0.01%甲酸 -5  mmol/L乙酸铵和 0.1%甲酸 -
5 mmol/L乙酸铵等）对分离效果的影响。由图 3可

知，伏马毒素在添加甲酸的情况下，信号强度随着甲

 

表 2    13种真菌毒素质谱参数

Table 2    Mass spectrometry parameters of 13 mycotoxins

分析物 母离子 去簇电压（V） 子离子 碰撞能量（eV）

AFB1 313.1 （+H） 150 285.0*/241.0 31/45
AFB2 315.1 （+H） 150 287.0*/259.0 35/40
AFG1 329.0 （+H） 150 243.0*/283.0 37/34
AFG2 331.0 （+H） 150 245.0*/285.0 40/37
FB1 722.4 （+H） 110 334.3*/352.3 59/54
FB2 706.4 （+H） 117 336.4*/354.3 57/49
FB3 706.4 （+H） 115 336.2*/354.4 54/47

T-2 489.2 （+NH4
+） 210 245.1*/387.1 36/26

ST 325.0 （+H） 210 281.0*/309.9 50/33

CIT 251.0 （+H） 160 233.0*/191.0 21/35

OTA 402.0 （−H） −150 358.1*/211.0 −27/−37

DON 297.0 （+H） 120 203.0*/157.0 18/27

ZEN 317.1 （−H） −100 175.0*/273.1 −34/−27

注：*为定量离子。
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酸浓度的增加而增加；并且添加乙酸铵比不添加乙酸

铵情况下各分析物分离效果更好。因此后续实验选

择流动相为：A相为 0.1%甲酸-5 mmol/L乙酸铵水

溶液，B相为甲醇，质谱检测模式为正离子模式和负

离子模式同时进行监测，流动相洗脱梯度见表 1。 

2.3　前处理条件优化 

2.3.1   提取溶剂优化　不同真菌毒素结构差异大，有

的水溶性强，有的脂溶性强，极性差异大，提取溶剂的

优化需要兼顾所有分析物均能同时得到有效的提

取。目前文献报道的多种真菌毒素的提取溶剂主要

采用甲醇或乙腈与水的混合溶液，其中乙腈与水的混

合溶液对真菌毒素的提取效率更高，对杂质的提取效

率更低，适用范围更广[26−27]，因此选择乙腈与水的混

合溶液作为提取溶剂，采用先加入水后加入乙腈的方

式对实际样品进行提取。

当采用先加入水后加入乙腈的方式对样品进行

提取之后，需要加入氯化钠进行盐析分层，使目标分

析物进入有机相，去除极性较强的水溶性杂质（留在

水相中）。部分真菌毒素含有羧基基团包括伏马毒素

类、桔青霉素和赭曲霉毒素 A，水溶性强，需要在提

取溶剂中加入酸使羧基质子化，提高这些目标分析物

的疏水性，促进酸性真菌毒素在盐析分层过程中更多

地分配至有机相。因此提取溶剂采用加入甲酸的方

式，提高这些酸性真菌毒素的提取效率。在提取溶剂

乙腈中加入不同甲酸浓度（1%、2%、5%、10%）进行
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Fig.1    Selection of the column

 

600000

500000

400000

300000

200000

100000

0
0 3 6 9

A: 乙腈-水体系

B: 甲醇-水体系

C: 甲醇-0.1%甲酸水体系

时间 (min)

离
子

强
度

 (C
PS

)

600000

500000

400000

300000

200000

100000

1400000

1200000

1000000

800000

600000

400000

200000

0

0
0 3 6 9

时间 (min)

0 3 6 9
时间 (min)

离
子

强
度

 (C
PS

)
离

子
强

度
 (C

PS
)

ST

ZEN

FB3

FB1
FB2

AFB1

DON

AFB2

AFG1

OTA

CIT

AFG2 T-2

ST
ZENAFB1

DON
AFB2AFG1

OTA

CIT

AFG2

T-2

ST

ZEN

AFB1

DON
AFB2

AFG1

OTA

CIT
AFG2

T-2

图 2    流动相的选择

Fig.2    Selection of mobile phase
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考察，结果发现当使用 2%甲酸乙腈作为提取溶剂

时，13种真菌毒素的回收率达到 77.4%~106.4%范

围（表 3），因此后续实验选择 2%甲酸乙腈作为提取

溶剂。
  

表 3    不同提取剂下真菌毒素的回收率（%，n=6）
Table 3    Recoveries rate of mycotoxins by different extractants

(%, n=6)

毒素
回收率

1%甲酸乙腈 2%甲酸乙腈 5%甲酸乙腈 10%甲酸乙腈

AFB1 82.7 87.6 76.2 68.6
AFB2 86.3 98.1 89.4 82.5
AFG1 103.6 106.4 102.9 88.6
AFG2 99.7 105.7 84.0 110.8
FB1 73.4 77.4 88.2 97.9
FB2 70.6 85.2 56.8 76.4
FB3 77.1 86.3 89.4 83.6
T-2 79.2 104.2 75.2 83.3
ST 80.8 77.4 66.4 66.1
CIT 81.2 78.3 71.2 69.5
DON 67.2 79.4 71.8 77.6
OTA 93.8 92.6 76.0 95.5
ZEA 87.1 82.8 73.5 66.7

  

2.3.2   净化填料优化　实际样品经过提取与盐析过

程之后，提取液不仅含有目标分析物，也同时含有疏

水性较强的杂质例如脂质等，这些杂质不仅会影响痕

量真菌毒素的检测，也会造成色谱和质谱系统的污

染。为了减少样品基质的干扰，降低基质效应，采用

QuEChERS法对提取液进行进一步地净化除杂。

QuEChERS法常用的净化填料包括 C18、PSA、GCB
和中性氧化铝等。参考和借鉴文献 [28−30]所优化

的净化填料配比，对以下三组净化填料进行了考察：

1  g  MgSO4+200  mg  C18； 300  mg  MgSO4+150  mg
C18+150  mg  PSA； 900  mg  MgSO4+300  mg  C18+
150 mg PSA+30 mg GCB。结果发现，使用净化填料

包含 PSA时对伏马毒素类和桔青霉素均有较强吸

附，检测不到目标物信号；使用净化填料同时包含

PSA和 GCB时，对黄曲霉毒素类、伏马毒素类、桔

青霉素、杂色曲霉素、OTA和 ZEN均具有较强吸

附，其中 ZEN回收率为 49.1%，而其余真菌毒素均未

检测到质谱信号。当使用 1  g  MgSO4 和 200  mg
C18 作为净化填料时，13种真菌毒素的回收率最优，

达到 86.5%~105.6%范围，因此选择 1 g MgSO4 和

200 mg C18 作为 QuEChERS净化填料对提取液进

行净化和除杂。 

2.4　方法学评价 

2.4.1   线性范围和检出限　在最优的前处理以及色

谱质谱条件下对线性进行考察。为降低或消除基质

效应对检测结果的影响，采用基质匹配标准曲线法进

行定量分析。称取空白植物固体饮料，分别加入一系

列不同浓度的 13种真菌毒素混合标准储备液，按照

1.2.2节所述的步骤进行样品前处理，配制不同线性

范围的系列基质混合标准溶液（质量浓度为 0.1~
5.0 μg/L的 AFB1、AFB2、AFG1、AFG2；1.0~50 μg/L
的 FB1、FB2、FB3、T-2、ST、OTA、ZEN；10~500 μg/L
的 CIT、DON），进行 UPLC-MS/MS分析。以添加

的真菌毒素的浓度为横坐标，真菌毒素的质谱信号强

度为纵坐标，建立 13种真菌毒素的工作曲线，结果

如表 4所示。13种真菌毒素工作曲线的线性关系良

好，相关系数（r）均大于 0.9916。以 3倍和 10倍的

信噪比确定方法的检出限和定量限，13 种真菌毒素

的检出限和定量限分别介于 0.04~16.9 μg/kg 和 0.12~
38.2 μg/kg 之间，可以满足实际样品的检测需求。 

2.4.2   回收率和精密度　为了考察所建立方法的回

收率和精密度，取空白植物固体饮料样品，在标准曲

线的中低浓度范围内，选取三个浓度水平添加 13种

真菌毒素的混合标准溶液至空白样品中，按照

1.2.2节所述的步骤进行样品前处理后，进行 UPLC-
MS/MS测定。如图 4所示，在各目标分析物的离子

通道中同一保留时间没有干扰峰，说明没有内源性杂

质的干扰，表明所建立的方法选择性较好。精密度是

通过对添加标准品的植物固体饮料样品进行 6次平

行定量实验，以测定结果的相对标准偏差（RSD）计算
 

表 4    13种真菌毒素的线性、检出限及定量限

Table 4    Linear、detection limit and quantitation linit of 13 mycotoxins

分析物 线性范围（μg/L） 线性方程 相关系数（r） 检出限（μg/kg） 定量限（μg/kg）

AFB1 0.1~5.0 y=1.29×105x+3.64×103 0.9994 0.08 0.32
AFB2 0.1~5.0 y=1.49×105x+3.53×103 0.9990 0.10 0.36
AFG1 0.1~5.0 y=1.4×105x+8.51×103 0.9998 0.09 0.35
AFG2 0.1~5.0 y=4.71×104x+7.25×103 0.9994 0.12 0.37
FB1 1.0~50 y=2.94×103x+6.05×103 0.9992 1.52 4.46
FB2 1.0~50 y=2.16×103x+1.84×104 0.9967 1.33 4.06
FB3 1.0~50 y=4.12×103x+9.25×103 0.9916 1.38 4.24
T-2 1.0~50 y=1.05×104x+4.09×103 0.9991 1.37 4.17
ST 1.0~50 y=1.78×105x+747 1.0000 0.05 0.13
OTA 1.0~50 y=3.74×104x−1.51×104 1.0000 1.55 3.70
ZEN 1.0~50 y=7.4×104x−1.06×103 0.9998 0.04 0.12
CIT 10~500 y=2.75×104x+209 0.9965 4.35 11.1
DON 10~500 y=802x+5.87×103 0.9998 16.9 38.2
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的。如表 5所示，13种真菌毒素的平均回收率在

82.2%~103.3%范围之间，精密度在 0.9%~9.0%范

围之间，表明该方法较为准确，且重现性较好，符合植

物固体饮料中多种真菌毒素的测定要求。 

2.5　实际样品的检测

利用所建立的 QuEChERS前处理结合 UPLC-

MS/MS分析方法对 18份植物固体饮料样品中的真

菌毒素进行检测，共 4份样品检出真菌毒素，其中

3份样品检出DON，含量分别为 7447、7453、7640 μg/

kg；1份检出 FB3，含量为 2.50 μg/kg。通过对比查看

样品的配料表，检出 DON的 3份样品中，可能是由

于其原料中的陈皮或部分中药材储存不当以及生产
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图 4    13种真菌毒素的空白样品和加标样品提取离子流色谱图

Fig.4    Extracted ion chromatogram of 13 mycotoxins from blank and spiked samples
注：A-DON，B-AFG2，C-CIT，D-AFG1，E-AFB2，F-AFB1，G-FB1，H-T-2，I-FB3，J-OTA，K-FB2，L-ZEN，M-ST；图中红线表示空白样
品，黑线表示加标样品。
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过程中导致的真菌毒素污染。检测结果表明，植物固

体饮料存在一定的真菌毒素污染风险，应给予关注和

重视。 

3　结论
本研究通过对样品前处理的提取溶剂与净化条

件以及色谱质谱条件进行改进和优化，建立基于

QuEChERS样品前处理结合 UPLC-MS/MS检测的

方法用于同时测定植物固体饮料中的 13种真菌毒

素，方法前处理简单迅速，有效解决了植物固体饮料

这类复杂基质的提取及净化问题。利用该方法对

18份植物固体饮料样品进行检测，在 4份样品中检

出两种真菌毒素（DON和 FB3），因此需要加强植物

固体饮料中真菌毒素的监测与防护，保障消费者的健

康安全。总的来说，本研究所提出的方法具有操作简

便快速、成本低、覆盖真菌毒素种类多、准确度高和

灵敏度高等优势，适用于植物固体饮料中多种真菌毒

素的高通量检测，为监测和评估真菌毒素污染风险提

供有效的技术支撑。
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