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摘　要：目的 建立牧马豆草中黄曲霉毒素的高效液相色谱法测定方法。方法 样品提取液经免疫亲和柱净

化和光化学柱后衍生化，荧光检测器检测。结果 黄曲霉毒素Ｂ１、Ｂ２、Ｇ１、Ｇ２分别在在０．５２ｎｇ／ｍＬ～４．１６ｎｇ／ｍＬ、
０．１７５ｎｇ／ｍＬ～１．４ｎｇ／ｍＬ、０．５９ｎｇ／ｍＬ～４．７２ｎｇ／ｍＬ、０．２９５ｎｇ／ｍＬ～２．３６ｎｇ／ｍＬ线性关系良好。且免疫亲和柱载样量
７９．０ｎｇ～４７４ｎｇ洗脱流速在３ｍＬ／ｍｉｎ至５ｍＬ／ｍｉｎ范围内能满足实验需求。结论 该方法简单、准确，重复性良好，可

以作为牧马豆草中黄曲霉毒素质量控制方法。
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　　黄曲霉毒素（ａｆｌａｔｏｘｉｎｓ，ＡＦ）是黄曲霉菌和寄
生曲霉菌产生的毒素，主要有Ｂ和Ｇ两大类，黄曲
霉毒素Ｂ１的代谢产物是黄曲霉毒素Ｍ

１］，会诱发动

物癌变。黄曲霉毒素繁殖的条件为温度 ３０℃ ～
３８℃，相对湿度８０％～８５％［２］。中药材在采集、加

工、运输、贮藏过程中因保存不当易受潮霉变，污

染黄曲霉毒素［３］。

牧马豆草是双子叶植物豆科 Ｌｅｇｕｍｉｎｏｓａｅ披
叶黄华ＴｈｅｒｍｏｐｓｉｓｌａｎｃｅｏｌａｔａＲ．Ｂｒ．的全草。具有
祛痰，止咳功效。收载于《宁夏中草药手册》。主

要分布于中国东北、华北及西北德国广大地区，资

源丰富。牧马豆草作为金雀花碱提取原料，在贮

藏过程中，有可能产生黄曲霉毒素，故参照欧洲药

典及中国药典 ２０１５年版四部黄曲霉毒素测定方
法［４］及有关文献［５－１０］对牧马豆草中黄曲霉毒素进

行了方法学研究。

１　仪器与试药
１．１　仪器　ＷａｔｅｒｓＡｌｌａｎｃｅ　ＨＴ　２６８９高效液相
色谱仪，Ｐｒｉｂｏｌａｂ光化学柱后衍生反应器，Ｗａｔｅｒｓ
２４７５荧光检测器，梅特勒托利多 ＭＥ２０４电子分
析天平，十八烷基键合硅胶色谱柱（Ｄｉａｍｏｎｓｉｌ　
Ｃ１８２５０×４．６ｍｍ，５ｕｍ），十八烷基键合硅胶色谱柱
（Ｕｌｔｉｍａｔｅ　Ｃ１８２５０×４．６ｍｍ，５ｕｍ耐用性用），Ａｆ
ｌａｔｏｘｉｎ　Ｔｏｔａｌ（Ｂ１Ｂ２Ｇ１Ｇ２）ＩｍｍｕｎｏａｆｆｉｎｉｔｙＣｏｌｕｍｎ
免疫亲和柱（ｌｏｔ：Ｉ０１１８Ａ１）

１．２　试药　牧马豆草（陕西大河药业有限责任公
司，批号２０１６０６０１、２０１６０６０２、２０１６０６０３）；黄曲霉毒
素混合对照品（中国食品药品检定研究院，批号为

６１０００１－２０１３０１，含黄曲霉毒素Ｂ１、黄曲霉毒素Ｂ２、
黄曲霉毒素 Ｇ１、黄曲霉毒素 Ｇ２标示浓度分别为
１．０４μｇ·ｍＬ－１、０．３５μｇ·ｍＬ－１、１．１８μｇ·ｍＬ－１、
０．５９μｇ·ｍＬ－１；甲 醇 （ＭＡＣＲＯＮ 公 司，批 号

１４０５００９８０１，）、乙 腈 （ＭＡＣＲＯＮ 公 司，批 号

１４０５５０４８０２）。
２　方法与结果
２．１　色谱条件　固定相为十八烷基键合硅胶
（２５０×４．６ｍｍ，５ｕｍ）；５流动相流速：１．０ｍｌ／ｍｉｎ；进
样量：０μＬ柱后衍生化法；衍生化泵流速：０．４ｍｌ／ｍｉｎ。
柱后光化学衍生波长２５４ｎｍ；荧光检测器（激发波
长３６５ｎｍ，发射波长４３５ｎｍ）；流动相Ａ：甲醇；流动
相Ｂ：乙腈；流动相Ｃ：水，Ａ、Ｂ、Ｃ三项梯度洗脱，梯
度条件见表１。

表１　梯度条件

时间（ｍｉｎ） 流动相Ａ（％）流动相Ｂ（％）流动相Ｃ（％）

０ ３０ １６ ５４
１６ ３０ １６ ５４
１７ ４０ ４０ ２０
２４ ４０ ４０ ２０
２５ ３０ １６ ５４
３２ ３０ １６ ５４

２．２　标准曲线溶液的配制　精密量取黄曲霉毒
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