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摘要： 目的　 建立 ＩＡＣ⁃ＨＰＬＣ⁃ＥＳＩ⁃ＭＳ ／ ＭＳ 法测定不同产地柏子仁 Ｐｌａｔｙｃｌａｄｕｓ ｏｒｉｅｎｔａｌｉｓ （Ｌ．） Ｆｒａｎｃｏ 中黄曲霉毒素 Ｂ１、
Ｂ２、 Ｇ１、 Ｇ２ 的含量。 方法　 柏子仁 ７０％ 甲醇提取物的分析采用 ＨＡＬＯ ９０Ａ Ｃ１８色谱柱 （２􀆰 １ ｍｍ×１００ ｍｍ， ２􀆰 ７ μｍ）；
流动相 ０􀆰 １％ 甲酸⁃甲醇， 梯度洗脱； 柱温 ４０ ℃； 体积流量 ０􀆰 ２５ ｍＬ ／ ｍｉｎ。 利用高效液相色谱串联三重四级杆质谱法进

行测定。 结果　 黄曲霉毒素 Ｂ１、 Ｂ２、 Ｇ１、 Ｇ２ 在各自范围内线性关系良好 （ ｒ＞０􀆰 ９９８ ５）， 平均加样回收率 ８１􀆰 ３３％ ～
９７􀆰 ９２％ ， ＲＳＤ １􀆰 ３６％ ～１５􀆰 ０２％ 。 所测的 １４ 批柏子仁样品中， １２ 批样品检测呈阳性， 黄曲霉毒素污染率高达 ７１􀆰 ４３％ 。
结论　 该方法简便快速， 重复性高， 灵敏度好， 适合柏子仁样品中黄曲霉毒素含量的检测。
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　 　 黄曲霉毒素是由黄曲霉菌和寄生曲霉菌相互作

用产生的一类次级代谢产物， 主要包括黄曲霉毒素

Ｂ１、 黄曲霉毒素 Ｂ２、 黄曲霉毒素 Ｇ１、 黄曲霉毒素

Ｇ２、 黄曲霉毒素 Ｍ１ 和黄曲霉毒素 Ｍ２
［１］。 黄曲霉

毒素 Ｍ１ 和黄曲霉毒素 Ｍ２ 主要存在于动物和乳制

品中。 中药材中主要含有黄曲霉毒素 Ｂ１、 黄曲霉

毒素 Ｂ２、 黄曲霉毒素 Ｇ１、 黄曲霉毒素 Ｇ２。 其中，
黄曲霉毒素 Ｂ１ 具有最强的致癌性和毒性， 而毒性

尤为显着， 是三氧化二砷的 ６８ 倍， 氰化钾的 １０
倍， 甚至三聚氰胺的 ４１６ 倍。 它很容易对人和动物

的肝脏组织造成损害， 在严重的情况下甚至会导致

肝癌甚至死亡［２］。 此外， 暴露于较高浓度的黄曲

６３２１

２０２１ 年 ５ 月

第 ４３ 卷　 第 ５ 期

中 成 药

Ｃｈｉｎｅｓｅ Ｔｒａｄｉｔｉｏｎａｌ Ｐａｔｅｎｔ Ｍｅｄｉｃｉｎｅ
Ｍａｙ ２０２１

Ｖｏｌ． ４３　 Ｎｏ． ５



霉毒素中可导致急性黄疸， 肝衰竭和死亡。 ２００２
年， 黄曲霉毒素 Ｂ１ 被国际癌症研究机构 （ ＩＡＲＣ）
列为Ⅰ类强致癌物［３］。 从中药材的种植、 收获、
晾晒到加工、 储藏、 运输环节， 若条件控制不好，
容易滋生霉菌， 甚至产生黄曲霉毒素， 一些药材如

柏子仁、 酸枣仁等含丰富油脂， 污染现象更为严

重。 而且污染后的黄曲霉毒素难以彻底消除， 因此

必须及时检测防控。 ２０２０ 年版 《中国药典》 ［４］规定

了 １９ 种中药材黄曲霉毒素限量标准， 严格把控药

材中黄曲霉毒素污染问题。
柏子仁， 为柏科植物侧柏 Ｐｌａｔｙｃｌａｄｕｓ ｏｒｉｅｎｔａｌｉｓ

（Ｌ．） Ｆｒａｎｃｏ 的干燥成熟种仁， 具有养心安神、 润

肠通便、 止汗的功效［４］。 现代化学成分研究表明，
柏子仁含有脂类、 氨基酸、 皂苷、 萜类和多糖等有

效成分； 现代药理活性研究表明， 柏子仁具有镇静

安神、 抗抑郁、 改善阿尔茨海默病、 治疗不孕症等

作用［５⁃１１］。 柏子仁全国各地均产， 主产于安徽、 山

东、 陕西、 河南等省， 八九月份成熟， 但受高温高

湿天气等影响， 使得部分柏子仁药材采收后便已滋

生真菌， 甚至已产生黄曲霉毒素等真菌毒素。 而且

后续晾晒、 生产加工、 储藏、 运输等过程同样有可

能产生黄曲霉毒素等真菌毒素［１２］。 ２０２０ 年版 《中
国药典》 ［４］ 规定柏子仁中黄曲霉毒素 Ｂ１ 不得高于

５ μｇ ／ ｋｇ、 黄曲霉毒素总量 （黄曲霉毒素 Ｂ１＋黄曲

霉毒素 Ｂ２＋黄曲霉毒素 Ｇ１＋黄曲霉毒素 Ｇ２） 不得

高于 １０ μｇ ／ ｋｇ。
目前关于黄曲霉毒素的测定主要有薄层色谱法

（ＴＬＣ） ［１３］、 酶联免疫检测法 （ＥＬＩＳＡ） ［１４⁃１５］、 高效

液相色谱法 （ＨＰＬＣ） ［１６⁃１８］、 液相色谱⁃串联质谱法

（ＬＣ⁃ＭＳ ／ ＭＳ） ［１９⁃２１］等， 期间还衍生出一些诸如量子

点［２２］、 免疫层析技术［２３］、 传感器［２４⁃２６］ 等快速检测

方法。 本研究采用 ＩＡＣ⁃ＨＰＬＣ⁃ＥＳＩ⁃ＭＳ ／ ＭＳ 建立柏

子仁中黄曲霉毒素检测方法， 并对不同产地柏子仁

进行 ４ 种黄曲霉毒素的含量测定， 分析产地因素对

柏子仁中黄曲霉毒素污染程度的影响， 以期为柏子

仁的质量评价提供依据。
１　 材料与方法

１􀆰 １　 材料　 高效液相色谱⁃串联三重四级杆质谱联

用仪 （配备 １２６０ 型液相色谱仪、 ６４２０Ａ 型三重四

级杆质谱检测器， 美国 Ａｇｉｌｅｎｔ 公司）； ＫＱ⁃６００ＤＶ
台式数控超声波清洗器 （昆山市超声仪器有限公

司）； ＬＥ２０４Ｅ 电子分析天平 ［万分之一， 瑞士梅特

勒⁃托利多仪器 （上海） 有限公司］； ５８１０Ｒ 高速离

心机 （德国 Ｅｐｐｅｎｄｏｒｆ 公司）； ＤＨＭ⁃２００ 多管漩涡混

合仪 （宁波洛尚智能科技有限公司）； 黄曲霉毒素

免疫亲和柱 （北京华安麦科生物技术有限公司）。
柏子仁， ２０１９ 年秋季采自 １４ 个不同产地， 信

息见表 １， 经山东中医药大学张永清教授鉴定为柏

科植物侧柏 Ｐｌａｔｙｃｌａｄｕｓ ｏｒｉｅｎｔａｌｉｓ （Ｌ．） Ｆｒａｎｃｏ 的干

燥成熟种仁。 黄曲霉毒素 Ｂ１、 Ｂ２、 Ｇ１、 Ｇ２ 混合对

照品溶液 （批号 ＬＲＡＣ０３１０， 北京华安麦科生物技

术有限公司）， 质量浓度分别为 １􀆰 ０、 ０􀆰 ３、 １􀆰 ０、
０􀆰 ３ ｍｇ ／ Ｌ。 甲醇 （分析纯， 天津富宇精细化工有

限公司）； 吐温⁃２０ （北京索莱宝科技有限公司）；
甲醇、 甲酸 （色谱纯， 美国 Ｔｈｅｒｍｏ Ｆｉｓｈｅｒ 公司）；
氯化钠 （分析纯， 天津登科化工试剂有限公司）。

表 １　 样品信息

Ｔａｂ􀆰 １　 Ｉｎｆｏｒｍａｔｉｏｎ ｏｆ ｓａｍｐｌｅｓ
样品 批号 来源 编号 坐标 采收时间

柏子仁 ２０１９０８１３０１ 山东东平 ＳＤ０１ １１６°４７′Ｅ ／ ３５°９３′Ｎ ２０１９􀆰 ０８􀆰 １３
柏子仁 ２０１９０８０５０１ 山东滕州 ＳＤ０２ １１７°１６′Ｅ ／ ３５°１０′Ｎ ２０１９􀆰 ０８􀆰 ０５
柏子仁 ２０１９０８１６０１ 山东泗水 ＳＤ０３ １１７°２７′Ｅ ／ ３５°６６′Ｎ ２０１９􀆰 ０８􀆰 １６
柏子仁 ２０１９０７３００１ 山东沂源 ＳＤ０４ １１８°１７′Ｅ ／ ３６°１８′Ｎ ２０１９􀆰 ０７􀆰 ３０
柏子仁 ２０１９０８１１０１ 山东临朐 ＳＤ０５ １１８°５４′Ｅ ／ ３６°５１′Ｎ ２０１９􀆰 ０８􀆰 １１
柏子仁 ２０１９１１０５０１ 山东曲阜 ＳＤ０６ １１６°９８′Ｅ ／ ３５°５８′Ｎ ２０１９􀆰 １１􀆰 ０５
柏子仁 ２０１９１１０５０２ 山东台儿庄 ＳＤ０７ １１７°７３′Ｅ ／ ３４°５６′Ｎ ２０１９􀆰 １１􀆰 ０５
柏子仁 ２０１９０８１５０１ 山东济南 ＳＤ０８ １１７°００′Ｅ ／ ３６°６８′Ｎ ２０１９􀆰 ０８􀆰 １５
柏子仁 ２０１９０８２４０１ 安徽宿州 ＡＨ０１ １１６°９８′Ｅ ／ ３３°６３′Ｎ ２０１９􀆰 ０８􀆰 ２４
柏子仁 ２０１９０８２４０２ 安徽巢湖 ＡＨ０２ １１７°８７′Ｅ ／ ３１°６０′Ｎ ２０１９􀆰 ０８􀆰 ２７
柏子仁 ２０１９１１０５０３ 陕西西安 ＳＸ０１ １０９°７４′Ｅ ／ ３８°２９′Ｎ ２０１９􀆰 １０􀆰 ２８
柏子仁 ２０１９１１０５０４ 陕西延川 ＳＸ０２ １１０°１９′Ｅ ／ ３６°８８′Ｎ ２０１９􀆰 １０􀆰 １６
柏子仁 ２０１９１１０５０５ 陕西铜川 ＳＸ０３ １０８°９６′Ｅ ／ ３４°９１′Ｎ ２０１９􀆰 １０􀆰 １９
柏子仁 ２０１９０８１６０１ 陕西绥德 ＳＸ０４ １１０°２６′Ｅ ／ ３７°４９′Ｎ ２０１９􀆰 １０􀆰 ２２

１􀆰 ２　 方法

１􀆰 ２􀆰 １　 柏子仁样品前处理

１􀆰 ２􀆰 １􀆰 １　 样品提取　 精密称取 ５ ｇ（精确到 ０􀆰 ００１ ｇ）
柏子仁样品于 ５０ ｍＬ 离心管中， 加入 １ ｇ 氯化钠和
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２５ ｍＬ ７０％ 的甲醇溶液混匀， 振荡， 涡旋 ５ ｍｉｎ，
离心 ３ ｍｉｎ （２ ５００ ｒ ／ ｍｉｎ）； 取 １０ ｍＬ 上清液加入

４０ ｍＬ １％ 吐温水溶液稀释， 用快速定量滤纸过滤，
并收集滤液作为上清液， 待净化洗脱。
１􀆰 ２􀆰 １􀆰 ２　 净化洗脱　 取 ２５ ｍＬ 上样液注入免疫亲

和柱中； 待液体排干后， 用 １０ ｍＬ 水洗涤 ２ 次， 弃

去全部洗脱液； 待液体排干后， 加入 １ ｍＬ 甲醇，
收集洗脱液并定容至 １ ｍＬ； 洗脱液用 ０􀆰 ２２ μｍ 滤

膜过滤后转移至液相小瓶中用于后续分析。
１􀆰 ２􀆰 ２　 色谱条件　 ＨＡＬＯ ９０Ａ Ｃ１８色谱柱（２􀆰 １ ｍｍ×
１００ ｍｍ， ２􀆰 ７ μｍ）； 流动相含 ０􀆰 １％ 甲酸水溶液

（Ａ） ⁃甲醇 （ Ｂ）， 梯度洗脱 （ ０ ～ ４ ｍｉｎ， ８０％ ～
６２％ Ａ； ４～１０ ｍｉｎ， ６２％ ～３０％ Ａ； １０～１０􀆰 ２０ ｍｉｎ，
３０％ ～ ０Ａ； １０􀆰 ２ ～ １５ ｍｉｎ， ０ ～ ８０％ Ａ）； 体积流量

０􀆰 ２５ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温 ４０ ℃； 进样量 ３ μＬ。
１􀆰 ２􀆰 ３　 质谱条件 　 离子源电喷雾离子源 （ＥＳＩ）；
扫描类型正离子扫描； 扫描模式多反应监测模式

（ＭＲＭ）； 干燥气温度 ３００ ℃； 干燥气体积流量

１０ Ｌ ／ ｍｉｎ； 雾化气压力 ３５ ｐｓｉ （１ ｐｓｉ ＝ ６􀆰 ８９５ ｋＰａ）；
毛细管电压 ４ ０００ Ｖ； ４ 种黄曲霉毒素的相关质谱

参数见表 ２。
表 ２　 ４ 种黄曲霉毒素质谱参数表

Ｔａｂ􀆰 ２　 Ｍａｓｓ ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ ｐａｒａｍｅｔｅｒｓ ｏｆ ｆｏｕｒ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ
成分 ｔＲ ／ ｍｉｎ 母离子（ｍ ／ ｚ） 子离子（ｍ ／ ｚ）

黄曲霉毒素 Ｂ１

（ＥＳＩ＋） ａ
１１􀆰 ７８～１２􀆰 ００ ３１３􀆰 ２（１５０） ｂ ２４１􀆰 ２（４２） ｃ

２８５􀆰 ２（２０）
黄曲霉毒素 Ｂ２

（ＥＳＩ＋）
１１􀆰 ２４～１１􀆰 ４５ ３１５􀆰 ２（１３５）

２５９􀆰 ２（４０）
２８７􀆰 ２（３０）

黄曲霉毒素 Ｇ１

（ＥＳＩ＋）
１０􀆰 ７８～１０􀆰 ８６ ３２９􀆰 ２（１３５）

１１５􀆰 ２（９０）
２４３􀆰 ２（４０）

黄曲霉毒素 Ｇ２

（ＥＳＩ＋）
１０􀆰 １９～１０􀆰 ３８ ３３１􀆰 ２（１３５）

２４５􀆰 ２（４０）
１８９􀆰 ２（７０）

　 　 注：ａ 为离子模式，ｂ 为碎裂电压，ｃ 为碰撞能。

２　 结果与分析

２􀆰 １　 方法学考察

２􀆰 １􀆰 １　 线性关系考察　 精密吸取黄曲霉毒素混合

对照品溶液， 分别用甲醇稀释成 １􀆰 ０、 ４􀆰 ０、 ８􀆰 ０、
１０􀆰 ０、 ３０􀆰 ０、 ５０􀆰 ０、 ８０􀆰 ０ ｎｇ ／ ｍＬ 的系列对照品溶

液， 用 ０􀆰 ２２ μｍ 有机滤膜进行过滤， 在 “１􀆰 ２􀆰 ２”
项色谱条件下进样检测， 以黄曲霉毒素质量浓度为

横坐标 （Ｘ）， 峰面积为纵坐标 （Ｙ）， 进行回归，
以信噪比为 ３ 的浓度为检测限， 以信噪比为 １０ 的

浓度为定量限， 结果见表 ３， 色谱图见图 １。

１． 黄曲霉毒素 Ｇ２ 　 ２． 黄曲霉毒素 Ｇ１ 　 ３． 黄曲霉毒素 Ｂ２ 　 ４． 黄

曲霉毒素 Ｂ１

１． ａｆｌａｔｏｘｉｎ Ｇ２ 　 ２． ａｆｌａｔｏｘｉｎ Ｇ１ 　 ３． ａｆｌａｔｏｘｉｎ Ｂ２ 　 ４． ａｆｌａｔｏｘｉｎ Ｂ１

图 １　 ４ 种黄曲霉毒素 ＭＲＭ 模式色谱图

Ｆｉｇ􀆰 １　 Ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ ｏｆ ｆｏｕｒ ａｆｌａｔｏｘｉｎｓ ｉｎ ＭＲＭ ｍｏｄｅ

２􀆰 １􀆰 ２　 精密度试验　 配制质量浓度为 １５􀆰 ０ ｎｇ ／ ｍＬ
的黄曲霉毒素混合对照品溶液， 在 “１􀆰 ２􀆰 ２” 项色

谱条件下连续进样 ６ 次， 测定 ４ 种黄曲霉毒素峰面

积 ＲＳＤ， 计算日内精密度； 然后再连续 ６ ｄ 进样，
测定 ４ 种黄曲霉毒素峰面积 ＲＳＤ， 计算日间精密

度。 结果表明仪器精密度良好。
表 ３　 各成分线性关系

Ｔａｂ􀆰 ３　 Ｌｉｎｅａｒ ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ
成分 回归方程 ｒ 线性范围 ／ （ｎｇ·ｍＬ－１） 检测限 ／ （ｎｇ·ｍＬ－１） 定量限 ／ （ｎｇ·ｍＬ－１）

黄曲霉毒素 Ｂ１ Ｙ＝ １６􀆰 ９９８Ｘ＋７􀆰 ４７３ ３ ０􀆰 ９９９ ７ １􀆰 ０５～６７􀆰 ６８ ０􀆰 ０２５ ０􀆰 ０６２
黄曲霉毒素 Ｂ２ Ｙ＝ ３０􀆰 ８８Ｘ－５􀆰 ９９４ ３ ０􀆰 ９９８ ５ ０􀆰 ２８～１８􀆰 ３８ ０􀆰 ０３４ ０􀆰 ０７８
黄曲霉毒素 Ｇ１ Ｙ＝ ７􀆰 ７４３６Ｘ－７􀆰 ０１１ ５ ０􀆰 ９９９ ２ １􀆰 ０１～６４􀆰 ５６ ０􀆰 ０４２ ０􀆰 ０９０
黄曲霉毒素 Ｇ２ Ｙ＝ １１􀆰 ０３７Ｘ－９􀆰 ８７５ ０􀆰 ９９９ １ ０􀆰 ３１～２０􀆰 １３ ０􀆰 ０２７ ０􀆰 ０６５

２􀆰 １􀆰 ３　 重复性试验 　 取同一样品， 按 “１􀆰 ２􀆰 １”
项下方法制备供试品溶液， 平行制备 ６ 份， 在

“１􀆰 ２􀆰 ２” 项色谱条件下进样， 计算 ４ 种黄曲霉毒

素峰面积 ＲＳＤ。 测得 ４ 种黄曲霉毒素 ＲＳＤ 分别为

２􀆰 ８５％ 、 ４􀆰 １７％ 、 ４􀆰 ２５％ 、 ３􀆰 ６２％ ， 表明该方法重

复性良好。
２􀆰 １􀆰 ４　 稳定性试验 　 取同一样品， 按 “１􀆰 ２􀆰 １”
项下方法制备供试品溶液， 分别于 ０、 １、 ２、 ４、
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８、 １２、 ２４ ｈ， 在 “１􀆰 ２􀆰 ２” 项色谱条件下进样， 计

算 ４ 种黄曲霉毒素峰面积 ＲＳＤ。 测得 ４ 种黄曲霉毒

素 ＲＳＤ 分别为 １􀆰 ２０％ 、 １􀆰 ０７％ 、 ２􀆰 ９１％ 、 １􀆰 ２３％ ，
表明供试品溶液在 ２４ ｈ 内稳定性良好。
２􀆰 １􀆰 ５　 加样回收率试验　 选取同一柏子仁空白对

照品， 分别向其中加入不同水平的黄曲霉毒素混合

对照品溶液， 其中黄曲霉毒素 Ｂ１、 Ｇ１ 的加标水平

为 １􀆰 ５、 ５、 １０ ｎｇ ／ ｍＬ ３ 个质量浓度， 黄曲霉毒素

Ｂ２、 Ｇ２ 的加标水平为 ０􀆰 ５、 １􀆰 ６、 ３􀆰 ３ ｎｇ ／ ｍＬ ３ 个质

量浓度。 按 “１􀆰 ２􀆰 １” 项下方法制备供试品溶液，
每个加标水平重复 ３ 次， 在 “１􀆰 ２􀆰 ２” 项色谱条件

下测定， 计算 ４ 种黄曲霉毒素的加样回收率， 结果

见表 ４。

表 ４　 各成分加样回收率试验结果

Ｔａｂ􀆰 ４　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｒｅｃｏｖｅｒｙ ｔｅｓｔｓ ｆｏｒ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ

成分
加标水平 ／ （ｎｇ·ｍＬ－１）

加入量 样品 １ 样品 ２ 样品 ３
平均回收率 ／ ％ ＲＳＤ ／ ％

黄曲霉毒素 Ｂ１ １􀆰 ５ １􀆰 ３７ １􀆰 ２９ １􀆰 ２３ ８６􀆰 ４４ ５􀆰 ４２
５ ４􀆰 ６１ ４􀆰 １８ ３􀆰 ７４ ８３􀆰 ５３ １０􀆰 ４２

１０ ９􀆰 ２４ ９􀆰 ３ ９􀆰 ０６ ９２ １􀆰 ３６
黄曲霉毒素 Ｂ２ ０􀆰 ５ ０􀆰 ３６ ０􀆰 ４７ ０􀆰 ４ ８６ １３􀆰 ５８

１􀆰 ６ １􀆰 ５７ １􀆰 ５１ １􀆰 ６２ ９７􀆰 ９２ ３􀆰 ５１
３􀆰 ３ ３􀆰 ０９ ３􀆰 ０２ ３􀆰 １８ ９３􀆰 ８３ ２􀆰 ５９

黄曲霉毒素 Ｇ１ １􀆰 ５ １􀆰 １９ １􀆰 ４４ １􀆰 ３５ ８８􀆰 ４４ ９􀆰 ５４
５ ４􀆰 ７７ ４􀆰 ８３ ４􀆰 ２９ ９２􀆰 ６ ６􀆰 ３９

１０ ９􀆰 ９２ ９􀆰 ４６ ９􀆰 ８１ ９７􀆰 ３ ２􀆰 ４７
黄曲霉毒素 Ｇ２ ０􀆰 ５ ０􀆰 ３４ ０􀆰 ４２ ０􀆰 ４６ ８１􀆰 ３３ １５􀆰 ０２

１􀆰 ６ １􀆰 ５８ １􀆰 ５２ １􀆰 ４２ ９４􀆰 １７ ５􀆰 ３６
３􀆰 ３ ２􀆰 ８３ ３􀆰 ０５ ２􀆰 ９ ８８􀆰 ６９ ３􀆰 ８４

２􀆰 ２　 样品含量测定　 对收集的 １４ 批来自不同产地

的柏子仁药材按照上述检测方法进行含量测定， 结

果发现柏子仁污染率高达 ７１􀆰 ４３％ ， 污染较严重， ４
种黄曲霉毒素含量见表 ５。 由表 ５ 可知， 陕西铜川和

安徽宿州所产样品没有被黄曲霉毒素污染， 而安徽巢

湖和山东曲阜所产柏子仁样品污染严重， 其中黄曲霉

毒素Ｂ１ 含量分别高达７６􀆰 ９９、 ７４􀆰 １６ μｇ ／ ｋｇ。 至于 ４ 种

黄曲霉毒素的总量， 安徽巢湖和山东曲阜含量最高，
黄曲霉毒素总量分别高达 ７９􀆰 ８４、 ７６􀆰 ７５ μｇ ／ ｋｇ。 安

徽巢湖、 山东东平、 山东曲阜、 陕西延川四地所产

的柏子仁中不仅黄曲霉毒素 Ｂ１ 的含量超过了 《中
国药典》 标准， 黄曲霉毒素总量也远超限量标准，
污染较为严重。
３　 讨论

本研究建立了柏子仁中黄曲霉毒素含量测定的

ＩＡＣ⁃ＨＰＬＣ⁃ＥＳＩ⁃ＭＳ ／ ＭＳ 法， 结果表明该方法稳定

性、 重复性良好， 可用来检测柏子仁中黄曲霉毒素

的含量。 与 ＨＰＬＣ 法相比， 具有精密度好、 灵敏度

高的优点， 而酶联免疫法适合样本的快速检测， 多

用于样本含量粗筛及户外快检， 该方法更适合用于

实验室测定； 与 ＬＣ⁃ＭＳ ／ ＭＳ 法相比， 该方法对于柏

子仁这一油脂含量高的样品， 从研磨至最终质谱条

件的确定， 均具有特异性， 且专属性强。 据相关文

献可知， 目前针对柏子仁这一中药材进行黄曲霉毒

　 　 　 　 　 表 ５　 黄曲霉毒素含量测定结果

Ｔａｂ􀆰 ５　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｃｏｎｔｅｎｔ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｆｏｒ ａｆｌａｔｏｘｉｎｓ

编号
黄曲霉毒

素 Ｂ１

黄曲霉毒

素Ｂ２

黄曲霉毒

素 Ｇ１

黄曲霉毒

素 Ｇ２

黄曲霉

毒素

ＳＤ０１ ３２􀆰 ６２ ７􀆰 ９３ ４􀆰 １３ ２􀆰 １６ ４６􀆰 ８４
ＳＤ０２ ４􀆰 ９７ １􀆰 ０４ １􀆰 ９４ － ７􀆰 ９５
ＳＤ０３ ２􀆰 ４４ － － － ２􀆰 ４４
ＳＤ０４ ２􀆰 ８０ ０􀆰 ３２ １􀆰 ５５ １􀆰 ３５ ６􀆰 ０２
ＳＤ０５ ０􀆰 ４４ － － － ０􀆰 ４４
ＳＤ０６ ７４􀆰 １６ ２􀆰 ５９ － － ７６􀆰 ７５
ＳＤ０７ ０􀆰 ３３ － － － ０􀆰 ３３
ＳＤ０８ ０􀆰 ８５ ０􀆰 ４９ １􀆰 ６８ － ３􀆰 ０２
ＡＨ０１ － － － － －
ＡＨ０２ ７６􀆰 ９９ ２􀆰 ８５ － － ７９􀆰 ８４
ＳＸ０１ ３􀆰 ５６ １􀆰 ２０ ３􀆰 ３６ １􀆰 ５３ ９􀆰 ６５
ＳＸ０２ ２３􀆰 ３３ ０􀆰 ４５ － － ２３􀆰 ７８
ＳＸ０３ － － － － －
ＳＸ０４ ０􀆰 ２７ ０􀆰 ５２ － － ０􀆰 ７９

　 　 注：“－”表示样品中未检出。

素含量测定的研究相对较少［２７⁃２８］， 与前期研究相

比， 该方法克服了柏子仁因油脂含量高在粉碎时粘

结的现象， 且更加简便， 无需衍生化等操作， 节省

成本。
柏子仁产业链中各个环节可能产生污染黄曲霉

毒素的条件， 农户从采摘到销售， 要尽可能保持干

燥条件， 将生产加工基地选择建在通风阴凉处， 亦

或避开八九月份高温高湿天气， 选择低温干燥的冬

季生产加工， 从各方面减少霉菌滋生， 降低黄曲霉
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毒素产生的风险， 保证柏子仁药材达到相关限量标

准。 而且柏子仁一旦污染黄曲霉毒素， 很难有效脱

除。 据有关报道， 黄曲霉毒素可通过冲洗或向其中

加入某些挥发油、 黄曲霉毒素降解菌的方式来降低

其含量［２９⁃３１］。 此外， 还有部分生物防控策略， 如

利用植物精油等天然成分抑制黄曲霉毒素生物合成

的原理来抑制霉菌生长及产毒［３２⁃３３］， 但这些防控

策略大都仅限于实验室使用， 很难将其利用到整个

黄曲霉脱除产业链中。
因此， 未来在研究柏子仁生物防控及脱除策略

如何应用于产业化的同时， 要进一步加强柏子仁产

业链中各种影响因素的研究， 试图从源头把控柏子

仁药材质量， 以期减少霉菌及黄曲霉毒素的产生，
提高柏子仁临床用药的安全。
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摘要： 目的　 基于熵权 ＴＯＰＳＩＳ 模型综合评价经不同方法干燥的苦水玫瑰的品质。 方法 　 采用传统与现代干燥方法

（阴干， ４０、 ５０、 ６０ ℃热风干燥， 冷冻干燥， 真空干燥， 远红外辐射干燥， 微波干燥） 处理新鲜苦水玫瑰， 以成分含

量、 浸出物、 抗氧化活性为评价指标， 利用熵权 ＴＯＰＳＩＳ 模型进行综合评价。 结果　 阴干品中挥发性成分、 总黄酮和

浸出物含量最高； 远红外辐射干燥品总多糖和总多酚含量最高； 微波干燥品抗氧化活性最好。 熵权 ＴＯＰＳＩＳ 模型综合

排序从大到小依次为 ４０ ℃热风干燥、 阴干、 真空干燥、 冷冻干燥、 微波干燥、 远红外辐射干燥、 ５０ ℃ 热风干燥、
６０ ℃热风干燥； ４０ ℃热风干燥的苦水玫瑰品质最好。 结论　 从外观性状、 综合评价结果、 生产效率及成本等方面考

虑， ４０ ℃热风干燥可作为苦水玫瑰的最佳干燥方法。
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