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海洋研究院生物毒素化学部 � � 沃特世公司

,

曼彻斯特
,

英国�

海洋生物毒素包括若干亲水性化合物和亲脂性化合物
,

由于对人类健康有严重危害
,

需要对所养殖的贝类化合物

进行严格检测
�

因此
,

采用快速而准确的检测方法是非常重要的
�

在欧盟
,

目前所规定的唯一
“

官方的
”

检测方法是

灰鼠生物鉴定方法 ���� �
�

使用这种方法
,

人们只能观察到贝类萃取物在活鼠上所产生的效果
,

而且不是针对某一

种毒物
,

不是定性检测方法
�

为了采用其它方法调查 �� �毒素
,

� �� � 年成立了 �� ��� �
,

这是一个欧盟资助的项目
,

根据 《食品质量与安全优先性》��托
一 �加� 一食品

一 ��� 开展工作
�

�� 个欧洲合作实验室的首要目的是开发相关多

种毒素的 �口�� 检测方法
,

并用这种方法确认另外一种节省成本的方法 �比如免疫测定法�
�

本文描述了一种方法
,

对这种方法能够检测低于规定所要求的水平内囊括所有规定的化合物
�

对于所提交的
、

进

行分析的大量普通样品
,

由于环境因素和气候因素
,

可能要对这些毒素的分散性进行修改
,

这种检测方法适合许多其

它类型的亲脂性毒素
�

人们知道
,

贝类动物萃取物的基质很复杂
�

在质谱分析中
,

离子抑制或加强都可能出现问题
,

因此
,

对这部分的

研究范围是调查并减少基质效应
�

为实现这个目标
,

我们采用了高级色谱技术和最先进的 ��� �� 仪器
�

沃特世 �� �� � �� � � 的���� ��� � � ��� �超高效液相色谱� 是一个高级分离系统
,

它使用一个 �
�

�卿 的固相颗

粒
,

在较短的时间内提高分辨率
,

完善峰形
�

这个系统使检测仪的选择性更好
、

灵敏度更高
,

同时
,

也意味着质谱仪

的运行速度更快
,

以保持数据的一体性
�

沃特世的 �� �� �� �� � ��  � �� � � 串联四极杆液质联用仪采用 了 �
一

� ��
� �“

技术
,

能够在多反应监测切换期间
,

快速

清除碰撞池中的残留离子
�

它不仅极大地减少了交叉污染
,

而且还使 �� ��� 及 �� ��
一� ��

�

时间很短
,

以适应 � � ��。 快

速分析的需要
�

有了这些特点
,

再加上已经被证明了的耐用性
、

� ���� �� 源的高灵敏度以及各种离子化模式之间的快

速切换能力
,

人们可以使用这种仪器分析所有类型的样品
�

� 贝类的萃取
称取 � �样品置于 �� 耐 的塑料离心管中

,

加人 �耐 甲醇萃取
�

用涡流的方式
,

以 �� 加�
·

而 � 一 ’

的速度混合萃取

�而�� 然后以 �〕汉〕�
·

而
� 一 ’

的速度
,

离心分离 巧而
�

�

把上层清液倒人一个�� �� 的量瓶中
,

以同样的方式对样品进行

第二次萃取
�

第三次萃取方式是
,

加人 � �� 的甲醇
,

以 �� 《�刃�
·

� ��
一 ’

的速度高速混合萃取物
�

将三次萃取液合并
�

如果做标准添加实验
,

可以向萃取液中加人 �� � 和 �� 标准品
,

浓度范围为 �� ��
·

耐
一 ’

到 ���
·

耐
一 ’

�

定容
�

用

�
�

�� 规格的滤膜过滤该萃取
,

倒入带盖的 �� 进样瓶中
�

所使用的的 ��
,

叽
�

,

�� 
,

�� �, ”�� 寻“
一

�� �够
一

� 是从加拿大 “�� 购买的
·

�� � ’是由 ”��� �� �� ��� 在海

洋研究院从自然界受污染的贻贝中分离的
�

主要毒素的结构样图如图 � 所示
�

含有各种类似 ��� 物质的样品是由奥斯陆 ���� 的 �� �
� ��� � � 和意大利 �� �� � �� �� 。 �� � ��� � �� � �� �� �耐� � 的 � � � �

� �俪�� 共同制作的
�

�� 萃取物和 � 种受污染的扇贝萃取物由日本东京 �� �曰
� � �� � � �� 。教授慷慨捐赠

�

本文作者非

常感谢所有这些人所提供的帮助
,

感谢 ��  捐赠了一个事先注册了的
、

符合 ��� 标准的样品
�

圈 � 毒紊结构样图
� ��

,

��� ��� �� 丽
� � 和扇贝毒素





�期 艾丽
·

福克斯等
� ��� 口��� �� 方法用于检测贝类亲脂性海洋生物毒素 巧 �

圈 � 样品色谱图

�来自四个样品
,

它们含有所有已经经过确认的毒素�

图� �� 的校正曲线

�黑色标出的部分是离子对比率超出误差的范围�

表� 的数值是对前面数值的总结
,

其基础是六种已知标准化合物的大约 �侧洲�个样品
�

它们的浓度已知
,

并在海洋

研究所进行了净化处理
�

表 � 五种毒素和 �� 的定性结果
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� 基质效应

处理贝类萃取物这样的复杂基质
,

重要的是要考虑到目标物离子化的离子抑制或加强效应
�

这种抑制或加强是因

为一起洗脱的离子化杂质产生的
�

在研究中使用的是 �� 和 �� � �标准添加法�基质匹配标准�和萃取后添加法
�

我们

分别对生
、

熟贻贝和牡砺进行了分析
,

为的是调查基质效应的差别是如何产生的
�

从图 � 给出的标准添加实验结果上可以清楚地看出
,

�� �� 基质添加标准与溶剂标准相比
,

抑制在很大程度上依

赖于基质
,

生贻贝
,

生牡砺所受到的影响大于熟贻贝和熟牡砺所受到的影响
�

图� 显示的是萃取后添加实验的结果
�

图 � 表明
,

由于基质百分比增加 �即样品数量增加或萃取溶剂数量减少�
,

抑制方面的问题也越来越大
�

综上所述
,

� � ��� ��� � � 法是快速而准确的
.
主要相关化合物的分析方法包括了定性及定量的方法

.
Q
uat加

Pre 而
er xE 串联四极杆液质联用仪能够快速进行正

、

负离子模式切换
,

实现了同时检测样品的正
、

负离子
,

可以分析

更多的欧盟规定的贝类毒素
.
采用这种方法灵敏度高

,

能够稀释样品
,

减少进样体积
,

因此
,

也就最大限度地减少了

基质效应
.


