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摘 要：目的　采用固相净化柱净化，建立超高效液相色谱 -串联质谱法测定花生中 6 种链格孢毒素的含量。

方法　样品经乙腈-水-甲酸提取，固相净化柱净化，采用甲醇-1. 0 mmol/L 碳酸氢铵溶液为流动相、HSS T3 柱分离、

电喷雾离子源负离子模式（ESI-）的检测条件，UPLC-MS/MS 测定，内标法定量。结果　6 种链格孢毒素在各自的测

定范围内线性关系良好（r 均>0. 999），方法检出限范围在 0. 02~0. 23 µg/kg，相对标准偏差<3. 5%，加标回收率为

87. 4%~117. 7%。结论　该方法快速高效、灵敏度高、重现性好，适合同时快速检测花生中 6 种链格孢毒素的

残留。
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Determination of 6 alternaria toxins in peanuts by solid phase purification column purification-

ultra high performance liquid chromatography tandem mass spectrometry
CHEN Jing， TAN Jinghui， XIA Yuxin

（Hengyang Municipal Center for Disease Control and Prevention， Hu’nan Hengyang 421001, China）

Abstract： Objective　To establish an ultra high performance liquid chromatography tandem mass spectrometry method 
for determination of 6 alternaria toxins in peanuts by solid phase purification column purification. Methods　The sample 
was extracted with acetonitrile-water-formic acid， purified through solid phase purification columns.  Using a mobile phase 
of methanol-1. 0 mmol/L ammonium bicarbonate solution， a HSS T3 column for separation， and ESI- mode for detection， and 
determined by UPLC-MS/MS， with internal standard quantification. Results　 The six types of alternaria toxins showed good 
linear relationships within their respective determination ranges （all r values were greater than 0. 999）， the detection limit of 
this method were in the range of 0. 02 to 0. 23 µg/kg， the relative standard deviation was less than 3. 5%， and the recoveries were 
87. 4%-117. 7%. Conclusion　 This method is simple， fast， has good purification effects， high sensitivity， and good 
reproducibility， making it suitable for the rapid detection of residues of six types of alternaria toxins in peanuts simultaneously.
Key words： Alternaria toxins； peanut； ultra high performance liquid chromatography-tandem mass spectrometry； solid 
phase purification column

链格孢霉菌广泛存在于泥土和各种农作物里，

是污染谷物、油籽与果蔬的一种极为常见的条件致

病菌和腐生丝状真菌。由于该菌能在潮湿、低温的

环境下生长繁殖，环境适应能力较强，可以产生大

量的次级代谢产物，这类代谢产物统称链格孢毒素

（Alternaria toxins，ATs），典型代表包括细交链孢菌

酮酸（Tenuzonic acid，TeA）、交链孢酚（Alternariasp，
AOH）、腾毒素（Tentoxin，TEN）、交链孢酚单甲醚

（Alternariol monomethyl ether，AME）、交 链 孢 霉 烯

（Atenuene alt，ALT）及 交 链 孢 毒 素 I（Altertoxin I，
ATX Ⅰ）等。近年来研究表明，ATs 对人与动物均具

有急性毒性、亚急性毒性及致畸致癌性［1-2］等，对人

畜的健康构成了严重威胁。因此，ATs 的监测对于

人和动物的健康安全具有重要意义。

食品中链格孢毒素尚未出台具体的限量标准，

我国正在开展针对食品中链格孢毒素污染现状风

险监测，为制定食品中链格孢毒素的限量标准提供

参考。现有的检验方法十分局限，相关文献的检测

实验技术与方法
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对象仅限于蔬果、粮油、饲料等。在我国，花生是一

种比较常见的大田经济作物，作为一种食用广泛的

坚果，具有丰富的营养价值。但花生在种植、储存、

运输过程中极易受曲霉菌、青霉菌和链格孢霉菌等

真菌的污染。目前，关于花生中真菌毒素污染研究

主要集中在黄曲霉毒素、赭曲霉毒素及玉米赤霉烯

酮等，而对于花生中链格孢毒素的检测研究非常匮

乏［3-4］。因此，为进一步加强食品安全风险监测，扩

充检测对象和毒素种类，本研究选取花生作为检测

对象，测定其中 6 种 ATs（即 TeA、AOH、TEN、AME、

ALT 及 ATX Ⅰ）。

目前，关于链格孢毒素的检测技术主要有薄层

色谱法［5］、气质联用技术［6］及液质联用技术［7-15］等，

其中薄层色谱法灵敏度低、重复性差，酶联免疫吸

附法易受基质干扰，容易产生假阳性，精密度较差，

易受到温度等因素干扰；气相色谱法和气质联用技

术需衍生，操作复杂，重复性差；液质联用技术具有

灵敏度高、分析速度快等特点，相较于传统的液相

色谱法更加适用于食品等复杂基质样品中霉菌毒

素的分析。而同位素稀释-超高效液相色谱-串联质

谱法［16-18］无需面对不同样品基质配置相应的基质匹

配标准曲线，能够降低检测工作量，扩展方法的普

适性，补偿检测过程中的基质效应和损失污染，得

到了广泛的关注与应用。

本 研 究 通 过 PriboFast® MFC331 固 相 净 化 柱

（别名多功能净化柱）净化样品，建立同位素稀释-超

高效液相色谱 -串联质谱法对花生中 6 种链格孢毒

素进行测定分析，固相净化柱净化与传统样品前处

理方法相比，无需活化、淋洗、洗脱等复杂操作，减

少有机试剂使用，仅需一步即可实现提取液的快速

净化，绿色经济、专属性好，为评估食品中链格孢毒

素的污染风险和痕量确证分析提供技术支持。

1　材料与方法

1. 1　主要仪器与试剂

超高效液相色谱 -串联质谱仪（UPLC-MS/MS）：

美国 Thermo fisher，TSQ QUANTIS；全自动高通量平

行浓缩仪：北京莱伯泰科，M32；1/千电子天平：北京

赛多利斯，TB-403；涡旋振荡器：海门其林贝尔，QL-

901；超声波清洗仪：昆山超声仪器，KQ-250DE；高速

冷冻离心机：赛默飞，Sorvall ST 8R；多功能粉碎机：永

康红太阳，2500C。固相净化柱：普瑞邦，PriboFast® 
MFC331，适用于粮谷和坚果中的链格孢毒素。

标 准 品 ：TeA（ROMER，100 µg/mL）、AOH
（ROMER，100 µg/mL）、TEN（ROMER，100 µg/mL）、

AME（ROMER，100 µg/mL）、ALT（Pribolab，10 µg/mL）、

ATX Ⅰ（Pribolab，10 µg/mL）；TeA-D13（TRC，97%）、

AOH-D2（TRC，96%）、TEN-D3（TRC，97%）、AME-D3
（TRC，97%）、13C15-ALT（Pribolab，5 µg/mL）、13C20-ATX Ⅰ
（Pribolab，10 µg/mL），临用时用甲醇逐级稀释。甲

醇（MERCK，色谱纯）；乙腈（MERCK，色谱纯）；碳酸

氢铵（MERCK，色谱纯）；乙酸铵（CNW，色谱纯）；氨

水（科密欧，色谱纯）；甲酸（科密欧，色谱纯）；乙酸

（CNW，色谱纯）；实验用水为超纯水仪（Millipore，
Milli-Q Advantage A10）制备的一级水。

1. 2　方法

1. 2. 1　标准溶液的配制

混合标准溶液（TeA：500 ng/mL，AOH：200 ng/mL，
TEN：100 ng/mL，AME：20 ng/mL，ALT：200 ng/mL，ATX 
Ⅰ：200 ng/mL）。混合内标溶液（TeA-D13：500 ng/mL，
AOH-D2：200 ng/mL，TEN-D3：100 ng/mL，AME-D3：

20 ng/mL，13C15-ALT：200 ng/mL，13C20-ATX Ⅰ：200 ng/mL）。
取适量上述混合标准溶液和混合内标溶液，用

甲醇和水配制成标准系列，其中 TeA 配制浓度为：

10、20、50、100、200 和 500 ng；AOH 、ALT、ATX I 配

制浓度均为：4. 0、8. 0、20、40、80 和 200 ng；TEN 配

制浓度为：2. 0、4. 0、10、20、40 和 100 ng；AME 配制

浓度为：0. 4、0. 8、2. 0、4. 0、8. 0 和 20 ng；标准系列

各管含同位素内标浓度分别是 TeA-D13：100 ng、
TEN-D3：20 ng、AME-D3：4. 0 ng，AOH-D2、13C15-ALT、
13C20-ATX Ⅰ均为 40 ng，现用现配。

1. 2. 2　样品前处理

样品的制备与保存：取一定量（新鲜干性样品  
1 kg 左右），样品用多功能粉碎机粉碎均匀，再磨碎

过 40 目筛，四分法取样，试样缩分后不少于 500 g。
所取的样品平均分为 2 份，1 份供测定，另 1 份放置

于-20 °C 冰箱中保存，备用。

样品提取：称取 5 g 制备样品，于 50 mL 聚丙烯离

心管中，加入 200 µL 混合内标溶液，涡旋混匀。加入

20 mL 的乙腈-水-甲酸（84+16+0. 1）提取液，控制温度

30 ℃以下超声提取 30 min，提取液于 4 ℃ 10 000 r/min
离心 10 min（为 24 328×g，离心半径 8. 5 cm），上清液

待净化。

样品净化：取 8. 0 mL 上清液于 PriboFast® MFC331
固相净化柱配套的试管中，均速下压净化柱压杆，

使提取液通过柱体，固相净化柱内含复合吸附填料

（极性、非极性及离子交换等多类官能基团），选择

性地将样品中的脂类、蛋白类、色素等杂质复合截

留吸附，目标物（6 种链格孢毒素）随样液通过填料，

30 s 内完成快速净化和富集，净化后的过滤液直接

用于检测，无需传统固相萃取方法中复杂的活化、

淋洗和洗脱等步骤。
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浓缩复溶：取 4 mL 待测液到 10 mL 聚丙烯离

心管中，50 ℃温育下氮气吹干后用 1 mL 的 10% 甲

醇水溶液复溶，于 4 ℃ 10 000 r/min 离心 15 min（离

心半径 8. 5 cm），上清液供 UPLC-MS/MS 分析。

1. 2. 3　仪器条件

色谱：色谱柱：Waters ACQUITY UPLC HSS T3 色

谱柱（2. 1 mm×100 mm，1. 8 µm）；流动相：A 为甲醇，

B 为 1. 0 mmol/L 碳酸氢铵溶液；流速：0. 25 mL/min；
进样量：10 µL；柱温：40 ℃；梯度洗脱程序见表 1。

质谱：离子源：电喷雾离子源负离子模式（ESI-）；

扫描方式：多反应监测（Multipule reaction monitoring，
MRM）；喷雾电压（V）：2 500；离子传输管温度（℃）：

325；雾化温度（℃）：350；鞘气流速（Arb）：50；辅助气

流速（Arb）：10；吹扫气流速（Arb）：1；Q1 分辨率：

0. 7；Q3 分 辨 率 ：0. 7；碰 撞 气 压 力（mTorr）：1. 5。
6 种 ATs 及其对应的同位素内标质谱检测参数

见表 2。

2　结果与分析

2. 1　质谱检测参数优化

目标物中包含酸类和酚类物质，在电喷雾离子

源中易形成分子离子峰［M-H］-，且采用流动注射直

接进样的方式，分别在 ESI+、ESI-模式下进行 Q1 全

扫描确定前体母离子，发现目标物在 ESI-模式下响

应比 ESI+更好，因此选择负模式作为检测模式。调

节离子源区各参数，使母离子信号响应具有一定的

强度，再进行 Q3 二级扫描，在 MRM 模式下优化

RF Lens 电压和碰撞能量，在丰度、稳定性和干扰程

度方面最为理想的产物离子选定为定量和定性子

离子。具体的质谱检测参数见表 2。
2. 2　色谱条件优化

2. 2. 1　色谱柱的选择

结合链格孢毒素的性质，本研究考察了 BEH 

C18 柱与 HSS T3 柱对目标物的分离效果，发现在相

同梯度洗脱程序下，BEH C18 柱在分离极性较强出

峰靠前的 TeA 时，峰形扩展变宽易分叉且响应很

低，而 6 种 ATs 在 HSS T3 柱上能获得更好的峰形

和检测灵敏度，故选择更适合极性样品分离的 HSS 
T3 色谱柱。

2. 2. 2　流动相的选择

本研究针对 ESI-模式下常用的甲醇 -1 mmol/L
乙酸铵、甲醇 -1 mmol/L 碳酸氢铵和甲醇 -1 mmol/L
氨水 3 种流动相体系对 6 种 ATs 的峰形及响应情况

进行了考察。TeA 为一元酸类化合物，结构会因碱

性条件发生改变，但适当的弱碱性条件使各物质的

响应增强峰形变好。结果发现，使用甲醇-1 mmol/L
乙酸铵体系时，TeA 色谱峰有拖尾，并且各目标物响

应较低；使用甲醇 -1 mmol/L 氨水体系时，TeA 出峰

表 1　流动相梯度洗脱程序

Table 1　Mobile phase gradient elution conditions
时间/min
0.0
2.0
3.0
4.0
6.0
6.5
10

A（甲醇）/%
5
5

75
90
90

5
5

B（1.0 mmol/L 碳酸氢铵溶液）/%
95
95
25
10
10
95
95

表 2　质谱检测参数

Table 2　MS parameters
化合物

TeA
AOH
TEN
AME
ALT
ATX I
TeA-D13AOH-D2TEN-D3AME-D313C15-ALT
13C20-ATX Ⅰ

内标

TeA-D13

AOH-D2

TEN-D3

AME-D3

13C15-ALT
13C20-ATX Ⅰ

—

—

—

—

—

—

母离子/（m/z）
196.1
257.1
413.3
271.1
291.0
351.0
209.1
259.1
416.2
274.0
306.0
371.0

RF 电压/V
93

163
123
131
105

83
103
148
127
131
105

86

子离子/（m/z）
139.0*
112.0
213.0*
147.0
141.1*
271.2
256.0*
228.0
228.8*
246.9
314.9*
332.9
143.0*
215.0*
141.1*
256.0*
243.0*
335.0*

碰撞能量/V
18.98
23.45
21.76
31.83
18.86
14.90
21.68
28.59
13.93
14.52
14.22

9.42
20.50
22.61
19.11
22.35
14.35
14.35

保留时间/min
4.60
5.72
6.01
6.61
5.62
5.93
4.56
5.72
6.01
6.60
5.62
5.93

注：*为定量离子
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过早且出现很长伸舌峰；使用甲醇 -1 mmol/L 碳酸

氢铵体系时，各物质的响应最高、峰形较好。

本研究也对碳酸氢铵浓度为 1~10 mmol/L 范

围进行研究，随着碳酸氢铵浓度增大，响应没有明

显增强，但是盐浓度增大，在梯度洗脱过程中压力

增加，有堵塞分析系统的风险，太强的碱性环境也

容易损坏色谱柱，故最终选择甲醇 -1 mmol/L 碳酸

氢铵溶液作为流动相。

结果显示，优化条件下 6 种 ATs 分离效果明显，

色谱峰形和响应强度最好，保留时间稳定（图 1）。

2. 3　样品前处理方法优化

2. 3. 1　净化方法的选择

真菌毒素样品的前处理净化方法多样，其中

QuEChERS 法和固相萃取法常被应用，但 QuEChERS
法常用的吸附剂（PSA、C18、GCB）对链格孢毒素都

有不同程度的吸附，回收率较低，不适合复杂基质

样品，而固相萃取法不仅需消耗大量的试剂，并且

操作过程繁琐。相较之下，免疫亲和柱和固相净

化柱在处理样品时展现出更高的专属性和富集能

力。但免疫亲和柱的成本相对较高，限制了其在

某些研究中的广泛应用。固相净化柱净化原理是

采用多重复合材料吸附杂质，干扰物被截留在柱

内的填充物中，而待测毒素不被吸附从而达到净

化的目的。采用固相净化柱进行净化处理，省略

了传统固相萃取复杂的活化、淋洗和洗脱程序，显

著减少了有机溶剂的使用，简化操作步骤，且经济

环保，在处理基质复杂的样品时依然能够实现高

效净化。

2. 3. 2　样品提取液的选择

乙腈和甲醇是真菌毒素常见的提取溶剂，但乙

腈沉淀蛋白效果比甲醇好。适量的水分加入可有

效改善乙腈对非水相基材的渗透能力，从而提升样

品的提取效率。甲酸作为常见酸性提取剂，有助于

提取对 pH 值和极性敏感的 TeA。但水和酸含量过

高易带来过多的水溶性和酸性杂质，同时也会影响

氮吹的浓缩效率。本研究针对性地考察了文献中

真菌毒素提取常用的乙腈 -甲酸（99+1）、乙腈 -水 -甲

酸（84+16+0. 1）、乙腈 -水 -甲酸（70+29+1）三种提取

液对 6 种 ATs 的提取情况。结果表明（图 2），乙腈 -

水-甲酸（84+16+0. 1）作为提取液时，回收率为 99. 8%~
103. 5%，具有最佳的提取效率。因此，本方法选择

乙腈-水-甲酸（84+16+0. 1）作为样品提取液。

2. 3. 3　提取液体积优化

在真菌毒素的提取中，固液比例必须保持在一

个合理范围内。提取液体积过少可能不足以将 ATs
完全提取出来，过多则不利于浓缩富集效果且浪费

试剂。本研究针对样品称样量为 5 g 的条件下，分

别考察了 15、20 和 25 mL 的提取液体积对 6 种 ATs
回收率的影响。结果显示（图 3），当提取液体积由

15 mL 增加到 20 mL 时，6 种 ATs 的回收率升至最

高（99. 8%~103. 5%），进一步增加至 25 mL 时，回收

率提高不明显，反而造成试剂浪费。因此，从提取

效率和经济环保角度综合考虑，样量为 5 g 的条件

下，本方法选择 20 mL 的提取液体积。

2. 3. 4　超声提取时间优化

在进行 ATs 提取时，超声时间的选择也非常关

键。若时间过短，则可能导致 ATs 提取不充分；而

时间过长，则可能溶出过多杂质，从而增强基质效

应干扰检测。本研究分别测试了 15、30、45 min 的

超声时间对 ATs 回收率的影响，结果显示，超声时

间从 15 min 增加至 30 min 时，6 种 ATs 的回收率达

最佳（99. 8%~103. 5%），继续延长时间，提取效率受

基质效应影响反而不稳定。基于样品基质效应和

注：1-TeA；2-ALT；3-AOH；4-ATX I；5-TEN；6-AME
图 1　6 种 ATs的总离子流色谱图

Figure 1　Total ion cuttent chromatogram of six alternaria toxins
图 2　不同提取液的回收率情况

Figure 2　Elution effect of different extraction solutions on the 
recoveries of six alternaria toxins
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分析速度的考虑，本方法选定了超声提取时间为

30 min。

2. 4　方法学验证

2. 4. 1　方法的线性范围和检出限

对建立的方法进行方法验证。用 10% 甲醇水

溶液稀释 6 种 ATs 混标及其内标，配制成所需浓度

的标准系列溶液，上机测定，得到 6 种 ATs 及其内

标的色谱图和峰面积，以 6 种 ATs 的质量浓度为横

坐标，6 种 ATs 与对应内标的峰面积比值为纵坐标，

绘制内标法的标准曲线。结果显示（表 3），6 种 ATs
在各自的测定范围内具有良好的线性，相关系数 r

均>0. 999。按照样品分析的步骤，在空白花生样品

基质中添加含量为估计方法检出限 2~5 倍的混合

标准溶液连续平行测定 20 次，以 3 倍平行测定的

标准差计算方法的检出限，10 倍平行测定的标准差

计算方法的定量限。检出限为 0. 02~0. 23 µg/kg，
定量限为 0. 05~0. 76 µg/kg（按称样量为 5 g 计算，

表 3），说明本方法具有较高的灵敏度。

2. 4. 2　加标回收率和精密度

为了进一步评估该方法的可靠性，在空白花生

样品基质中分别进行 1、2 和 10 倍定量限附近 3 水平

加标试验，并且每个加标浓度水平分别在同一天和连

续 6 天重复进行 6 次。结果（表 4）表明本方法具有

较好的准确度和精密度，6 种 ATs 的相对回收率为

87. 4%~117. 7%，相 对 标 准 偏 差（Relative standard 
deviation，RSD）均<3. 5%，可用于实际样品的测定。

2. 4. 3　方法选择性评估

为进一步评估检测方法的可行性，将本研究方

法与现有文献用于 ATs 检测的其他方法比较，由表 5
可见，本方法比 QuEChERS 法灵敏度更高、重复性

更好，比固相萃取法步骤简单、试剂消耗少、回收率

更高。此外，本研究方法线性范围较宽，检出限更

低，检测通量更高，样品处理效率更快速，方法性能

指标均符合技术要求，可用于花生样品中 6 种 ATs
的快速定性定量分析。

2. 4. 4　实际花生样品分析

利用上述实验确定的优化条件对市售 21 份花

生样品进行分析，使用固相柱净化-超高效液相色谱-

串联质谱法测定，结果表明 6 种 ATs 中污染程度最高

为 ALT，检出率为 100. 0%，含量为 1. 05~3. 84 µg/kg，

平均含量 2. 17 µg/kg；其次为 AOH 和 TeA，检出率

分别为 19. 0% 和 14. 3%，检出范围分别为 0. 78~
1. 71 µg/kg 和 0. 89~1. 90 µg/kg，平均含量分别为

1. 21 µg/kg 和 1. 33 µg/kg，而 TEN、AME、ATX I 均

未检出。由表 6 可见，6 种链格孢毒素的平均值含

图 3　提取液体积对 6 种 ATs回收率的影响

Figure 3　Elution effect of different extraction liquid volume on 
the recoveries of six alternaria toxins

表 3　6 种 ATs的线性关系、线性范围、相关系数 r、检出限及定量限

Table 3　Linear rangy, linear equation, coefficients of determination, detection limit and quantification limit of six alternaria toxins
化合物

TeA
AOH
TEN
AME
ALT
ATX I

线性范围/（ng/mL）
1.0~50.0
0.4~20.0
0.2~10.0

0.04~2.0
0.4~20.0
0.4~20.0

线性方程

y=1.289e-1x-4.395e-2

y=2.588e-1x-3.403e-2

y=5.127e-1x-5.595e-2

y=3.34e0x-6.665e-2

y=4.992e-1x-1.35e-1

y=4.84e-1x-1.207e-1

相关系数

0.999 6
0.999 7
0.999 5
0.999 6
0.999 1
0.999 5

检出限/（µg/kg）
0.23
0.15
0.05
0.02
0.11
0.08

定量限/（µg/kg）
0.76
0.49
0.18
0.05
0.37
0.27

表 4　6 种 ATs的相对回收率及精密度

Table 4　Recoveries and relative standard deviations of six 
alternaria toxins in peanut

化合物

TeA

AOH

TEN

AME

ALT

ATX I

花生

加标量/（µg/kg）
1.0
2.0

10.0
0.4
0.8
4.0
0.2
0.4
2.0
0.04
0.08
0.4
0.4
0.8
4.0
0.4
0.8
4.0

相对回收率/%
87.4

111.6
97.7
90.4

112.9
97.6

106.8
112.1

98.0
95.8

111.0
93.2

115.0
117.7

94.0
110.3
114.6

94.8

RSD/%
1.0
1.5
2.3
3.0
2.0
3.0
2.9
1.7
1.9
1.3
2.2
1.1
1.6
1.5
3.5
1.8
0.9
1.3
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量依次为 ALT>TeA>AOH>TEN、AME、ATX I。
经实际样品验证，本方法满足花生中 6 种链格

孢毒素快速痕量分析的要求。通过比较本研究测

定的花生样品与其他文献测定的样品链格孢毒素污

染水平，可以发现花生的暴露风险均高于番茄和樱桃

（均未检出）［17］，而低于橄榄油（ND~9. 098 µg/kg）［16］、

大米（ND~12. 18 µg/kg）和小麦（ND~163. 32 µg/kg）［14］。

这表明在食品原料中，由于不同原料的品种、种植

环境、储存时间和运输条件等因素影响，容易造成

链格孢毒素的生长繁衍，造成链格孢毒素的污染程

度和检出率的含量高低不同。因此持续监测花生

及其相关食品中链格孢毒素的污染水平十分重要。

3　小结

本研究通过 PriboFast® MFC331 固相净化柱净

化样品，对方法的质谱条件、色谱条件及前处理方

式进行了优化。在优化条件下，建立了同位素稀释-

超高效液相色谱 -串联质谱法测定花生中 6 种链格

孢毒素，并对其进行了方法学验证。固相净化柱经

济环保，既简化了前处理的步骤又保证了数据的准

确性，适用于大批量链格孢毒素的样品处理。综

上，该方法具有操作简单、灵敏度高、检出限低等优

势，可满足常规实验室日常检测的需求，对更加准

确地监测花生中链格孢毒素的污染水平，评估其暴

露风险具有较为重要的意义，也为食品中链格孢毒

素的检验方法和限量法规的制定提供技术支持。
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Table 6　Detection results of 6 alternaria toxins in peanut
化合物

TeA
AOH
TEN
AME
ALT
ATX I

检出率/%
14.3
19.0
ND
ND
100
ND

含量范围/

（µg/kg）
0.89~1.90
0.78~1.71

ND
ND

1.05~3.84
ND

平均值/

（µg/kg）
1.33
1.21
ND
ND
2.17
ND

中位数/

（µg/kg）
1.01
0.98
ND
ND
1.87
ND

注：ND 表示未检出

表 5　ATs不同测定方法的比较

Table 5　Comparison of different methods for the determination of alternaria toxins
样品类别

果汁、果酒

番茄、樱桃

婴幼儿辅食果泥

番茄酱

橄榄油

谷类

菜籽油

花生

化合物

TeA、AOH、TEN、AME
TeA、AOH、TEN、AME

TeA、AOH、TEN、AME、

ALT
TeA、AOH、TEN、AME、

ALT
TeA、AOH、TEN、AME
TeA、AOH、TEN、AME
TeA、AOH、TEN、AME

TeA、AOH、TEN、AME、

ALT、ATX I

检测方法

QuEChERS-HPLC-MS/MS
QuEChERS-UPLC-MS/MS
QuEChERS-HPLC-MS/MS

QuEChERS-UPLC-MS/MS
SPE-HPLC-MS/MS
SPE-UPLC-MS/MS
SPE-HPLC-MS/MS

Filterable solid phase purifica⁃
tion column purification--

UPLC-MS/MS

线性范围/

（ng/mL）
0.07~5.0

0.2~40.0
0.1~200

0.5~200
0.04~50.0
0.20~15.0
0.05~50

0.04~50.0

检出限/

（µg/kg）
0.3~1.5
0.2~0.67

0.1

1
0.20~2.00

0.4~4.0
0.1~2.0

0.02~0.23

相对回收率/%
84.60~108.39

85.3~97.6
73.8~118.0

78.3~104.8
92.25~124.66
62.50~113.40

68.8~117.3

87.4~117.7

RSD/%
1.03~6.39
0.72~8.70

2.3~8.5

1.2~7.4
3.79~10.58

≤7.89
8.6~11.4

0.9~3.5
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