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摘$要!目的$为了解河北地区谷物及其制品中脱氧雪腐镰刀菌烯醇$dU9%及其衍生物污染状况!对河北地区
’% 份婴幼儿谷类辅食#%%& 份燕麦及其制品和 &>’ 份小麦粉中 dU9及其衍生物污染状况进行研究" 方法$采用液

相色谱/串联质谱法进行检测" 结果$婴幼儿谷类辅食检出率为 >’=*e $&>@’%%!燕麦及其制品检出率为 "=>e

$%)@%%&%!小麦粉样品检出率为 >>=#e$&>&@&>’%" 结论$检测数据表明!含有小麦粉的婴幼儿谷物辅食及燕麦

制品污染较为严重!且小麦粉样品中 dU9的阳性检出率为 >>=#e!由此可见!小麦粉很容易受 dU9污染" 在此次

检测的 !’+ 份样品中!阳性样品最大值为 "#"=! #X@_X!所有样品 dU9含量均低于我国谷物食品中的限量标准!由

于我国缺乏婴幼儿辅食中 dU9的限量规定!其污染状况值得引起关注"
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$$呕吐毒素又称脱氧雪腐镰刀菌烯醇 $dU9% "
属于单端孢霉烯族化合物) dU9主要来自镰刀菌

属"尤其是禾谷镰刀菌和黄色镰刀菌) 在全世界
范围内"dU9是最常见的污染粮食*饲料和食品的
霉菌毒素之一"严重影响人和牲畜的健康 ’%( ) 它
不仅可以污染农作物"也可以污染粮食制品"对人
和动物可以产生广泛的毒性效应 ’&/’( ) 近年研究
发现"dU9对人和动物的免疫功能产生明显的影
响 ’!/+( ) 根据 dU9的剂量和暴露时间不同可引起
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免疫抑制或免疫刺激作用) dU9主要污染小麦*
大麦*黑麦*燕麦*玉米等粮食作物及其制品"目前
国内 外 对 dU9 及 其 乙 酰 化 的 衍 生 物 研 究
较多 ’#/%&( )

河北地区是我国小麦的主产区"小麦的种植
面积和生产量都位于全国前列) 河北地区的人群
膳食习惯主要以面食为主"因此该地区人群由谷
物食品摄入的 dU9类污染物特征可能与其他地
区存在区别) 为了解河北地区谷物及其制品中
dU9及其衍生物 ’/乙酰基脱氧雪腐镰刀菌烯醇
$’/,dU9% * %*/乙 酰 基 脱 氧 雪 腐 镰 刀 菌 烯 醇
$%*/,dU9%污染状况"本文对河北地区 ’% 份婴幼
儿谷类辅食*%%& 份燕麦及其制品和 &>’ 份小麦粉
污染 状 况 进 行 了 研 究" 为 评 估 谷 物 中 dU9*
’/,dU9和 %*/,dU9对河北区域内居民健康的潜
在风险"提供了基础性数据)

%$材料与方法
%=%$材料
%=%=%$样品

选择河北省 %% 个地市级为采样点) 为保证所
采样品的代表性"取具有本地地域代表特征的行
政县*区为采样点) 样品从每个分采样点辖区的
超市*粮油店和农贸市场分别随机进行采样) 全
省采集谷物及其制品样品共计 !’+ 份"包括 ’% 份
婴幼儿谷类辅食*%%& 份燕麦和 &>’ 份小麦粉"见
图 %*表 %) 婴幼儿辅食包括大米米粉*小米米粉*
婴幼儿面条) 燕麦及其制品包括散装的生燕麦*
袋装即食燕麦和袋装混合型燕麦) 样品采集后置
于塑料自封袋内"编号并记录"于 l&) k冰箱冷冻
保存)

图 %$谷物及其制品样品具体采样地点分布图
WGXP]M%$;FEaHGLXH\BFNG\L EFaK\CBM]MFHFL^

BM]MFH/IFKM̂ a]\̂PBNKFEaHMK

表 %$谷物及其制品样品采集样品数$份%

5FIHM%$9PEIM]\CBM]MFHFL^ BM]MFH/IFKM̂ a]\̂PBN

KFEaHMKPKM̂ GL NDGKKNP^[
地区 婴幼儿谷类辅食 燕麦及其制品 小麦粉
石家庄 ! %* ’>

衡水 ! > &)

沧州 ’ %) &>

邢台 ’ %& ’&

承德 & # %>

邯郸 ’ %& ’&

唐山 & > &!

保定 * %# !)

廊坊 & + %#

张家口 & %% &>

秦皇岛 % ! %&

合计 ’% %%& &>’

%=%=&$主要仪器与试剂
RFNM]K5g; 高效液相色谱串联三重四级杆质

谱* ,0gS45T Q82 0%" 液 相 色 谱 柱 $ &=% EEm
%)) EE"%=" #E%均购自美国 RFNM]K"-[B\KMa &&#
多功能净化柱 $&*@a_"美国 <\EM]3FIK%"电子天
平"粉碎机"超声仪"高速台式离心机"氮吹仪)

dU9 标 准 品 $ ;1Q, %%>6" 美 国 ;GXEF/
,H\<GBD%"%’ 0%*/dU9标准品 $Q<- ))&))*"美国
<\EM]3FIK%"’/,dU9标准品$,%#’*)*%*%*/,dU9

标准品$,%#’*%*%均购自加拿大 5<0"乙腈*甲酸均
为色谱纯"试验所用水为蒸馏水)
%=&$方法
%=&=%$标准溶液的配置

内标 使 用 液& 取%’0%*/dU9 标 准 品 !)) #H
$&* #X@EH"纯度 >>e%"用乙腈稀释至 %) EH"此标
准溶液浓度为 % #X@EH" l&) k避光保存)

标准工作液&分别吸取 &* %)* &)* %))* &))*
!)) #H的浓度为 *)) LX@EH混合标准使用液于进样
瓶中"加入 &* #H内标使用液"然用乙腈/水溶液
$%) o>)"JoJ%稀释至 %=) EH"配制成的浓度分别为
%***%)**)*%))*&)) LX@EH的标准溶液)
%=&=&$样品前处理

准确称取 % X样品于 *) EH离心管中"加入 %)) #H

内标使用液"加入 " EH乙腈/水溶液$"!o%+"JoJ%"
超声 ’) EGL) 然后 %* ))) ]@EGL 离心 ’ EGL"收集上
清液 ! EH至 -[B\KMa&&&# 多功能净化柱的玻璃管
中"加入 ! EH乙腈混匀"将净化住的填料管插入玻
璃管中并缓慢推动填料管"取 ! EH续滤液转移至氮
吹管中"在 !) f*) k下氮气吹至近干"用乙腈/水
$%)o>)"JoJ%定容至 % EH"涡旋 ’) K"用 )=&& #E微
孔滤膜过滤至进样瓶中"待分析 ’%’( )
%=&=’$仪器条件

色谱条件&色谱柱为 ,0gS45TQ820%" 液相色
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谱柱$&=% EEm%)) EE"%=" #E%"流速 )=’ EH@EGL#
进样量 * #H"柱温 ’) k) 流动相 ,为超纯水 $含
)=%e氨水%"Q为乙腈"梯度洗脱程序为&初始流动相
含 %)e的 Q"! EGL 时线性至 "%e"* EGL 时线性至
")e"+=* EGL 时线性至 #>e"+=+ EGL 线性回归至
%)e"并保持至 " EGL)

质谱条件&离子源为电喷雾离子源 8;4l"采用多
反应离子监测$-<-%检测方式"毛细管电压 ’=) _i"

离子源温度 %*) k"锥孔反吹气流速%*) 3@D"脱溶剂
气温度 ’*) k"脱溶剂气流速 ")) 3@D"碰撞气为氩
气"碰撞气流量 )=%+ EH@EGL"见表 &)

表 &$质谱条件

5FIHM&$-FKKKaMBN]\EMN][

化合物
母离子
$:M\%

特征离子
$:M\%

碰撞能量
@Mi

锥孔电压
@i

dU9

%’0%*/dU9

’/,dU9

%*/,dU9

&>*

’%)

’’#

’’#

%’" %> &+
&+* %% &+
&+% %+ &+
&#> %% &+
%#’ > &!
’)# %* &!
%*) &’ &)
&%> %% &)

%=’$数据处理
%=’=%$未检出数据的处理

按照 R2U全球环境监测系统@食品污染监测与
评估规划第二次会议-食品中低水平污染物可信评
鉴.中对未检出数据的标准对数据进行处理’%!( ) 根
据上述规定"谷物及其制品中 ’/,dU9和 %*/,dU9

有超过 +)e的样品数值低于 YZ4"所以对于所有低
于 YZ4的检测结果"赋予 YZ4值后统计) 燕麦及其
制品中"dU9有超过 +)e的样品其含量实测值数值
低于 YZ4"所以对于所有低于 YZ4的检测结果"赋予
YZ4值后统计) 婴幼儿辅助食品和小麦粉样品中有
少于 +)e的样品其含量的实测值低于 YZ4"将所有
低于 YZ4的检测结果均赋予 %M& YZ4值后统计)
%=’=&$数据计算与分析

计算各毒素污染水平的均值*检出率参数#用
U]GXGL 软件对小麦粉中 dU9的污染水平进行数据
分布分析)

&$结果
&=%$方法的准确度与精密度

为保证试验的准确度和精密度"在进样时每
%% 个样品进一针空白样品) 以信噪比 3MX:’ 计算
得到 dU9*’/,dU9和 %*/,dU9目标化合物的检出
限分别为 )=)**)=%*)=% #X@_X"以信噪比 3MX:%)
计算得到 ’ 种目标化合物的定量限分别为 )=%**

)=’*)=’ #X@_X) 以米粉*燕麦和小麦粉为加标基
质"分别在高*中*低 ’ 个水平进行加标试验"每个加
标水平平行测定 + 次"计算目标化合物的回收率和
相对标准偏差 $I34%) 结果表明"方法回收率为
>)=*e f%)&=*e"相对标准偏差$I34%为 %=*e f
#="e) 同一个标准溶液在一天内重复进样 # 次测定
日内精密度"在 ’ 天内重复测定 # 次测定日间精密
度"日内和日间的 I34t*e)
&=&$不同类别食品中 dU9及其衍生物检出情况

’% 份婴幼儿谷类辅食中共检出 dU9阳性样品
&> 份"检出率为 >’=*e#’/,dU9阳性样品 % 份"检
出值为 %=& #X@_X"检出率为 ’=&e#%*/,dU9阳性
样品 & 份"检出值分别为 !=& 和 *=! #X@_X"检出率
为 +=!e) %%& 份燕麦及其制品中共检出 dU9阳性
样品 %) 份"检出率为 "=>e#’/,dU9和 %*/,dU9

均未检出阳性样品) &>’ 份小麦粉中共检出 dU9

阳性样品 &>& 份"检出率为 >>=#e#’/,dU9和 %*/
,dU9均未检出阳性样品) 从以上结果可以看出"

谷物及其制品中 ’/,dU9和 %*/,dU9检出率较低"

检出水平也不高"污染情况较轻"而 dU9污染普遍
存在"是该 ’ 类样品的主要污染物) 不同类别食品
中 dU9检出情况见表 ’)

表 ’$不同类别食品中 dU9检出情况

5FIHM’$dU9^MNMBNG\L GL ^GCCM]MLNBFNMX\]GMK\CC\\̂

样品类型
检出范围
@$#X@_X%

均值
@$#X@_X%

检出率
@e

婴幼儿谷类辅食 9df’&+=" !%=% >’=*$&> @’%%

燕麦及其制品 9df%*’=) ’=!* "=>$%)& @%%&%

小麦粉 9df"#"=! %*+=) >>=#$&>& @&>’%

注&9d表示未检出

&=&=%$婴幼儿谷类辅食中 dU9污染情况
’% 份婴幼儿谷类辅食中共检出 &> 份样品为阳

性样品"检出率为 >’=*e) 其中有 * 份样品检出值
超过 %)) #X@_X) 经核查发现 * 份样品均为婴幼儿
面条制品) 婴幼儿谷类辅食大米米粉*小米米粉污
染情况比较轻"含有小面粉的婴幼儿谷物辅食污染
较为严重) 小麦粉可能是婴幼儿辅食中 dU9污染
的重要来源) 我国目前尚缺乏婴幼儿辅食中 dU9

的限量标准"从此次检测中可以看出该类污染物在
婴幼儿辅食中普遍存在"其对婴幼儿潜在的健康危
害尚不清楚"应该引起关注)
&=&=&$燕麦及其制品中污染情况

由表 ’ 可见燕麦及其制品 dU9污染较轻)
%%& 份燕麦及其制品中共检出 %) 份阳性样品"检出
率为 "=>e) 经核查发现"散装的生燕麦和袋装即
食燕麦均未检出阳性样品"%) 份阳性样品均为袋装
混合型燕麦"通过成分对照表发现混合型燕麦中均
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含有一定比例的小麦粉) 燕麦制品中的 dU9污染
也可能来源于其中的小麦成分)
&=&=’$小麦粉样品中污染情况

由表 ’ 可见小麦粉样品中污染比较普遍)
&>’ 份小麦粉样品中仅有 % 份为阴性样品"检出率
为 >>=#e) 从以上数据可以看出小面粉中 dU9污
染最为严重)

&>’ 份小麦粉样品中 dU9污染水平数据分布
分析情况见图 & 所示"图中横坐标为小麦粉中
dU9检测值"纵坐标为样品的份数) 从图中可以
看出"小麦粉中 dU9的浓度污染水平呈指数分
布) 随着 dU9污染数值的增大"受污染的小麦粉
的份数逐渐减少)
&=’$不同地区食品中 dU9检出情况

’% 份婴幼儿谷类辅食中共检出 &> 份样品为阳
性样品"每个地区的样品中 dU9均有检出"具体情
况见表 !) %%& 份燕麦及其制品中共检出 %) 份阳性
样品"其中"石家庄地区为 ’ 份"邢台地区为 * 份"唐
山地区为 % 份"具体情况见表 !) &>’ 份小麦粉中共
检出 &>& 份样品为阳性样品"检出的小麦粉阳性样
$$$

图 &$&>’ 份小麦粉样品中 dU9污染水平数据分布情况
WGXP]M&$0\LNFEGLFNG\L HM‘MĤFNF^GKN]GIPNG\L \CdU9

GL &>’ KFEaHMK\CbDMFNCH\P]

品中 dU9检测值大部分在 &)) #X@_X以下"平均值
为 %*+=) #X@_X) 检测值超过 *)) #X@_X的有 " 份
样品"其中保定地区为 ! 份"承德*邯郸*衡水*廊坊
各 % 份" 最 大 值 为 衡 水 地 区 的 样 品" 含 量 为
"#"=! #X@_X#平均值最高的地区为保定地区"平均
值为 &*&=& #X@_X#平均值最低的地区为秦皇岛地
区"平均值为 +’=) #X@_X"不同地区 dU9检出情况
见表 !)

表 !$不同地区谷物及其制品样品中 dU9污染状况
5FIHM!$9FNP]FH\BBP]]MLBM\C‘\EGLN\OGL GL BM]MFHFL^ BM]MFH/IFKM̂ a]\̂PBNKFEaHMKC]\E^GCCM]MLNF]MFK

地区
婴幼儿谷类辅食 燕麦及其制品 小麦粉

检出范围
@$#X@_X%

均值
@$#X@_X%

检出率
@e

检出范围
@$#X@_X%

均值
@$#X@_X%

检出率
@e

检出范围
@$#X@_X%

均值
@$#X@_X%

检出率
@e
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衡水 9df*%=& %!=! #*=)$’ @!% 9d 9d )=)$) @>% &"=& f"#"=! %%!=> %))=)$&) @&)%

沧州 !!=! f’&+=" %!)=) %))=)$’ @’% 9d 9d )=)$) @%)% #=" f’+"=+ %)"=’ %))=)$&> @&>%

邢台 %=! f%’#=& !+=" %))=)$’ @’% 9df#*=! %*=> !%=#$* @%&% !#=& f’!%=+ %**=# %))=)$’& @’&%

承德 %=+ f’>=& &)=! %))=)$& @&% 9d 9d )=)$) @#% *&=" f+*’=! %""=% %))=)$%> @%>%

邯郸 &=& f%&=! *=# %))=)$’ @’% 9d 9d )=)$) @%&% %#=+ f*)#=’ %’!=+ %))=)$’& @’&%

唐山 %!=" f%)#=& +%=) %))=)$& @&% 9df%*’=) %#=" &&=&$& @>% !#=& f’&"=" %!)=! %))=)$&! @&!%

保定 9df%)=! &=> ")=)$! @*% 9d 9d )=)$) @%#% 9df*!#=& &*&=& >#=*$’> @!)%

廊坊 )=" f%=! %=% %))=)$& @&% 9d 9d )=)$) @+% !>=" f+’’=) %>#=) %))=)$%# @%#%

张家口 %=" f&=) %=> %))=)$& @&% 9d 9d )=)$) @%%% +=& f!>)=! %>*=) %))=)$&> @&>%

秦皇岛 %=" %=" %))=)$% @%% 9d 9d )=)$) @!% *!=" f#%=+ +’=) %))=)$%& @%&%

注&9d表示未检出

’$讨论
本次研究结果显示"在婴幼儿谷物辅食*燕麦

及其制品和小麦粉这 ’ 种谷物及其制品中"婴幼儿
谷物辅食和燕麦及其制品中污染较为严重的是含
有小麦粉的样品"而 >>=#e的小麦粉样品中也检出
了 dU9"由此可以看出小麦粉很容易受 dU9污染)
我国规定谷物及其制品中 dU9的限量标准为
% ))) #X@_X’%*( "在此次检测的 !’+ 份样品中"检出
的阳性样品最大值为 "#"=! #X@_X"均小于我国的限
量标准"不存在超标的样品)

小麦抽穗扬花期和灌浆期受真菌的浸染*暖湿
多雨的气象条件以及谷物品种对真菌浸染的抗性

降低是造成谷物赤霉病流行的基本条件) 虽然河
北地区是我国小麦的主产区"由于我国幅员辽阔"
不同地域气候条件差异很大"因此在全国范围内进
一步扩大采样量"对于了解我国谷物食品中的 dU9
污染情况非常重要)

dU9污染是世界范围内普遍存在的问题)
&))" 年"美国堪萨斯州 dU9污染大面积爆发"小麦
中最高浓度达到 %" ))) #X@_X"造成了严重的经济
损失 ’%)( ) QGL^M]等 ’%+(报道"从亚太地区釆集的各
种谷物及其制品"dU9的检出率达 #%e) 谷物中
dU9污染问题在我国同样存在"&)%) 年对江苏*安
徽的 *> 个样品的毒素调查发现"">=’e的小麦样品
检测到 dU9毒素"浓度为 &*> f! >#* #X@_X’"( ) 江



河北地区谷物及谷物制品中脱氧雪腐镰刀菌烯醇及其衍生物污染水平调查与分析!!!王丽英"等 !*#*$$ !

苏省 &)%)!&)%& 年连续 ’ 年检测了 &% 个县的
%") 份小麦样品"结果表明"dU9的检出率达到
#!=!e"平均值为 !""=)& #X@_X’>( ) &)%) 和 &)%&
年"中国小麦主产区江苏*安徽*湖北*山东*河南*
河北*陕西*四川等省均报道了 dU9污染的存
在 ’%#/%"( "其中 &)%& 年发病面积达 >&# 万公顷) 本次
研究的谷物及其制品中 dU9的结果与既往资料相
比"检出率虽高"但污染水平却低于既往调查结果)

本研究结果表明"dU9污染物在婴幼儿辅食中
普遍存在"其对婴幼儿潜在的健康危害尚不清楚"
但是由于婴幼儿饮食结构较为单一"其带来的健康
风险不容忽视"加强对婴幼儿辅食中 dU9的检测十
分必要) dU9污染的发生可以出现在谷物食品的
生产*运输*储存及加工各个环节"加强食品溯源体
系建设"改善谷物储存条件"对于减少呕吐毒素对
谷物食品的污染"保障地区食品安全及人民身体健
康具有重要意义)
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cMF]FHML\LMGL bDMFNC]\E VGFLXKP .]\‘GLBM" 0DGLF’V((W\\̂

0DMEGKN]["&)%!"%*#$&% &’>’/’>#(

’%)($-BEPHHML -"QM]XKN]\E7"dMR\HC8" MNFH(,PLGCGM̂ MCC\]NN\

CGXDNFL MLME[\CbDMFNFL^ IF]HM[& L@Q’$?@: DMF̂ IHGXDN’V((

.HFLNdGKMFKM"&)%&">+$%&% &%#%&/%#&"(

’%%($郭红卫"朱元桢"柳启沛(上海地区玉米和面粉中脱氧雪腐镰

刀菌烯醇的污染调查 ’V((中国食品卫生杂志"%>>*"# $&% &

’>/!)(

’%&($马皎洁"邵兵"林肖惠"等(我国部分地区 &)%) 年产谷物及其

制品中多组分真菌毒素污染状况研究’V((中国食品卫生杂

志"&)%%"&’$+% &!"%/!""(

’%’($王竹天"扬大进(食品中化学污染物及有害因素监测技术

’-((北京&中国标准出版社"&)%%&&*’/&*>(

’%!($王绪卿"吴永宁"陈君石(食品污染物监测低水平数题’V((中

华预防医学杂志"&))&"’+$!% &&#"/&#>(

’%*($中华人民共和国卫生部(7Q&#+%!&)%% 食品安全国家标准

食品中真菌毒素限量’ ;((北京&中国标准出版社"&)%%(

’%+($QGL^M]8" 5,9 3" 0DGL 3" MNFH(R\]ĤbĜM\BBP]]MLBM\C
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加拿大批准解淀粉芽胞杆菌作为食品酶的来源
$$据加拿大卫生部消息!&)%* 年 # 月 %* 日加拿大卫生部发布通知!批准解淀粉芽胞杆菌 $,’-?66@Q
FE[H\HGYPMCFBGMLK%作为食品酶$淀粉酶#葡聚糖酶#半纤维素酶#戊聚糖酶和蛋白酶%的来源"

目前加拿大已批准解淀粉芽胞杆菌作为淀粉酶的来源用于婴儿谷物食品" 经过评估!加拿大卫生部认
为将解淀粉芽胞杆菌作为食品酶的来源无安全隐患" 本法规自发布之日起生效"

$相关链接’DNNa’@@bbb(DB/KB(XB(BF@CL/FL@B\LKPHN@L\E/F̂E/))*’@GL^MO/MLX(aDa%


