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摘要!依据食药监办科-!"#%.J' 号)食品快速检测方法评价技术规范*和 .T!"#%"&)食用油中黄

曲霉毒素\

#

的快速检测 胶体金免疫层析法*制定评价方案!对目前福建省内应用较广的 J 种食用

油中黄曲霉毒素\

#

快速检测胶体金试剂盒产品进行质量评价& 结果表明' J 个品牌产品中!只有 !

个品牌产品符合要求!不同品牌产品的黄曲霉毒素\

#

检测效果存在差异& 为确保食用油中黄曲霉

毒素\

#

的快检监管效果!结合试剂盒评价结果和市场调研情况!建议快检试剂盒产品须经质量评

价合格再投入使用!并不定期对产品进行跟踪评价&

关键词!黄曲霉毒素\

#

#胶体金免疫层析#食用油#质量评价#食品安全快速检测
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//黄曲霉毒素是毒性极强的致肝癌物质#于 #(('

年被世界卫生组织"QP]$的癌症研究机构划定

为
&

级致癌剂#具有致癌&致畸&致突变作用#其含量

为 #

!

DFGD时即可诱发癌变(#)

% 已发现的黄曲霉毒

素有 !" 多种#其中黄曲霉毒素 \

#

的毒性最大&致癌

性最强(!)

% 黄曲霉毒素对食品的污染主要存在于

粮食和油料中#其中以花生&玉米&小麦和大米最为

严重(##')

% 黄建锋等(J)对全国 ( 大城市花生油黄曲

霉毒素\

#

的调查发现#其平均超标率为 '<Jb!程恒

怡等(+)对广西居民食用植物油黄曲霉毒素 \

#

膳食

暴露评估发现#食用植物油中黄曲霉毒素 \

#

的超标

率为 !+<+Ib#其中花生油中黄曲霉毒素 \

#

的超标

率达 '#<+#b!邓幸飞等(I)对不同生产企业中花生

原料和花生油中黄曲霉毒素\

#

的污染分析发现#小

作坊花生油中黄曲霉毒素 \

#

的超标率为 ##<&b%

为此#世界各国纷纷制定了食品中黄曲霉毒素的限

量标准% V\!%I#*!"#%+食品安全国家标准 食品

#(
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中真菌毒素限量,中明确规定'黄曲霉毒素 \

#

在花

生油&玉米油中限量值为 !"

!

DFGD#在除花生油&玉

米油外的植物油脂中限量值为 #"

!

DFGD%

为加强食用油中黄曲霉毒素 \

#

的现场监管#原

国家食品药品监督管理总局于 !"#% 年 & 月 J 日批

准并发布了.T!"#%"&+食用油中黄曲霉毒素 \

#

的

快速检测 胶体金免疫层析法,

(%)

% 目前国内快检产

品的生产门槛低#各试剂盒厂家研发水平相差甚远#

生产工艺也不尽相同#市场上的快检产品质量良莠

不齐(& $()

#且充斥着大量不合格产品#既影响了检测

结果的准确性#也严重损害了食品快检在公众心目

中的形象% 因此#开展食用油中黄曲霉毒素 \

#

快速

检测试剂盒的质量评价研究工作具有重要意义%

本文选取 J 种在福建省流通市场中占主要市场

份额的食用油中黄曲霉毒素 \

#

快速检测胶体金试

剂盒产品#以花生油和大豆油为代表性基质#依据食

药监办科(!"#%)J' 号+食品快速检测方法评价技术

规范,

(#")和 .T!"#%"&+食用油中黄曲霉毒素 \

#

的

快速检测 胶体金免疫层析法,

(%)中性能指标要求制

定评价方案#进行统一的质量评价#考察各品牌快检

试剂盒的检测限&灵敏度&特异性&假阴性率&假阳性

率和相对准确度等指标#为食用油中黄曲霉毒素 \

#

快检技术的运用提供科学依据%

;<材料与方法

#<#/实验材料

O&\&Z&dJ 个品牌黄曲霉毒素 \

#

快速检测试

剂盒#市售!空白花生油&空白大豆油#市售!黄曲霉

毒素\

#

标准溶液"V\Q"0$ #""'"!#溶剂为甲醇#

#c(I

!

DF2R$#国家粮食局科学研究院!食用油中黄

曲霉毒素 \

#

含量检测内部质控样品 "ZKOfO$

WZI#&\$#$#大连中食国实检测技术有限公司!黄

曲霉毒素 \

#

免疫亲和柱#\73:@= 公司!甲醇&乙腈#

色谱纯#德国*7A:G公司!氯化钠&磷酸氢二钠&磷酸

二氢钾&氯化钾&盐酸#分析纯#国药集团!"<!!

!

2

有机过滤头#津腾公司%

Q3X7A;7!I(+ 高 效 液 相 色 谱 仪# OD457=X

-]̂ \O)0:54B;7fRhM Z#& 色谱柱"#+" 22pJ<I

22#+

!

2$#美国 *4554B@A7*4554$W超纯水处理系

统#德国 M3AX@A4?;电子天平#瑞士*7XX57A$L@57[@BP

计#美国 M4D23台式离心机#德国0BB7=[@AY移液枪#

多管涡旋混合仪%

#<!/实验方法

#<!<#/评价方法

依据食药监办科(!"#%)J' 号+食品快速检测方

法评价技术规范,和.T!"#%"&+食用油中黄曲霉毒

素\

#

的快速检测 胶体金免疫层析法,中性能指标

要求制定评价方案% 试剂盒质量评价性能指标考察

要求'灵敏度应大于等于 ((b!特异性应大于等于

("b!假阴性率应小于等于 #b!假阳性率应小于等

于 #"b% 检测限要求'花生油为 !"

!

DFGD#大豆油

为 #"

!

DFGD%

评价用的空白花生油&空白大豆油经参比方法

"V\+""(<!!*!"#I$确证为黄曲霉毒素 \

#

阴性%

以空白花生油&空白大豆油为基质#按 "&"<+&#<"&

!<" 倍检测限水平添加黄曲霉毒素 \

#

标准溶液#其

中花生油配制成 "&#"&!"&J"

!

DFGDJ 个加标量的样

品#大豆油配制成 "&+&#"&!"

!

DFGDJ 个加标量的样

品% 每个加标量有 +" 个样品% 采用参比方法对制

备样品进行均一性和稳定性验证#均一性和稳定性

均符合要求的样品方可用于试剂盒质量评价%

试剂盒质量评价实验按照评价方案和各品牌黄

曲霉毒素\

#

快速检测试剂盒产品使用说明书规定

的前处理方法和分析步骤进行% 对所有测定结果进

行分析#统计各品牌黄曲霉毒素\

#

快速检测试剂盒

产品的假阴性率&假阳性率&灵敏度&特异性和相对

准确度% 其中#灵敏度是阳性样品正确检测结果占

阳性样品总数的比例#特异性是阴性样品正确检测

结果占阴性样品总数的比例#假阴性率是阳性样品

错误检测结果占阳性样品总数的比例#假阳性率是

阴性样品错误检测结果占阴性样品总数的比例#相

对准确度是检测结果正确的样品占样品总数的比

例% 检测限以下样品试剂盒快检的正确结果应为阴

性#否则为假阳性%

#<!<!/参比方法

参比方法为V\+""(<!!*!"#I+食品安全国家

标准 食品中黄曲霉毒素 \族和 V族的测定,第三

法高效液相色谱$柱后衍生法%

分析条件'荧光检测器激发波长 'I" =2#发射

波长 JJ" =2!衍生方式为光衍生!柱温 '+m!流动相

为甲醇 $乙腈 $水"体积比 '"q#"qI"$!流速 #<"

2RF24=!等度洗脱!进样量 #"

!

R%

=<结果与分析

!<#/制备样品的均一性与稳定性

参照ZUOM $VR""''!"#&+能力验证样品均匀

性和稳定性评价指南,中均匀性检验 $单因子方

差分析法和稳定性检验 $+检验法评价制备的食

用油加标样品的均一性和稳定性% 用参比方法对

制备样品进行均一性和稳定性验证#同时使用食

!(
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用油中黄曲霉毒素 \

#

含量检测内部质控样品

"ZKOfO$WZI#&\$#$对制备样品验证实验进行

质控%

均一性考察R临界值R

"<"+"(##"$

k'<"!% 花生油

中黄曲霉毒素\

#

加标量为 #"&!"

!

DFGD和 J"

!

DFGD

的R值分别为 #<!I&#<&& 和 !<J##大豆油中黄曲霉

毒素\

#

加标量为 +&#"

!

DFGD和 !"

!

DFGD的R值分

别为 #<I+&!<#( 和 #<'##均小于 R

"<"+

#表明在显著

性水平
"

k"<"+ 时#大豆油&花生油中黄曲霉毒素

\

#

含量没有差异#样品都是均匀的%

稳定性考察 +临界值 +

"<"+"#"$

k#<&#! +% 花生

油中黄曲霉毒素 \

#

加标量为 #"&!"

!

DFGD和 J"

!

DFGD的 +值分别为 #<'"+ &&#<+"! " 和 "<((J (#

大豆油中黄曲霉毒素 \

#

加标量为 +&#"

!

DFGD和

!"

!

DFGD的+值分别为 "<J#I !&"<%(( I 和 "<(!+ I#

均小于+

"<"+

#表明在显著性水平
"

k"<"+ 时#大豆油&

花生油中黄曲霉毒素 \

#

含量没有差异#样品是稳

定的%

制备样品的均一性和稳定性验证结果显示#样

品均一性&稳定性均符合要求#可用于试剂盒质量

评价%

!<!/试剂盒质量评价

选取在福建省流通市场中占主要市场份额的基

于胶体金检测原理的食用油中黄曲霉毒素 \

#

快速

检测试剂盒O&\&Z和dJ 个品牌产品进行评价%

O品牌产品要求于 J g'"m阴凉避光干燥环境

中储存#室温检测!\品牌产品未标识储存条件#要

求于 !" g'"m检测!Z品牌产品要求于 ! g'"m避

光干燥环境中储存#室温检测!d品牌产品要求 ! g

'"m避光储存#!" gJ"m检测% 因此#J 个品牌快检

产品均储存于 Im医用冷藏箱中#控制检测环境温

度在 !" g'"m%

评价实验前#检查 J 个品牌快检产品的包装&说

明书&试剂和配套耗材等% 所有产品外包装均完整#

密封膜均无破损#产品说明书中基质适用范围和检

测限均符合评价要求#标签均完整#试剂及配套耗材

均齐全且密封均完好#所有产品均在有效期内#且距

产品到期日均半年以上%

严格按照各品牌黄曲霉毒素 \

#

快速检测试剂

盒产品使用说明书规定的前处理方法和分析步骤进

行评价样品检测#J 个品牌试剂盒对加标样品的检

测结果见表 ##评价结果见表 !%

表 ;<? 个品牌试剂盒对加标样品的检测结果

O品牌 \品牌 Z品牌 d品牌

加标量 花生油 大豆油 花生油 大豆油 花生油 大豆油 花生油 大豆油

阳 阴 阳 阴 阳 阴 阳 阴 阳 阴 阳 阴 阳 阴 阳 阴

" " +" " +" " +" " +" " +" " +" " +" " +"

"<+ 倍检测限 +" " +" " " +" '! #& " +" #% '' " +" " +"

#<" 倍检测限 +" " +" " +" " +" " +" " +" " +" " +" "

!<" 倍检测限 +" " +" " +" " +" " +" " +" " +" " +" "

表 =<? 个品牌试剂盒的评价结果

项目
O品牌 \品牌 Z品牌 d品牌

阳 阴 总数 阳 阴 总数 阳 阴 总数 阳 阴 总数

阳性样品 !"" """ !"" !"" """ !"" !"" """ !"" !"" """ !""

阴性样品 #"" #"" !"" "'! #I& !"" "#% #&' !"" """ !"" !""

总数 '"" #"" J"" !'! #I& J"" !#% #&' J"" !"" !"" J""

灵敏度"B N$Fb #"" #"" #""<"" #""

特异性"B $$Fb "+" "&J (#<+" #""

假阴性率"BY$$Fb """ """ """ """

假阳性率"BYN$Fb "+" "#I "<&<+"" """

相对准确度Fb "%+ "(! (+<%+ #""

评价结论 不合格 不合格 合格 合格

//由表 #&表 ! 可知#J 个品牌中#只有 Z&d! 个

品牌试剂盒所有指标符合要求#不同品牌产品的

检测效果存在差异#d品牌试剂盒检测效果最好%

J 个品牌试剂盒快检结果假阴性率均为 "b#均符

合假阴性率性能指标的考察要求"

$

#b$#除 d品

牌试剂盒外的另外 ' 个品牌#快检结果都出现了

假阳性情况% O&\! 个品牌试剂盒快检结果假阳

性率分别为 +"b和 #Ib#均大于 #"b#不符合

要求%

表 ' g表 I 为不同品牌试剂盒质量评价情况%

'(
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表 ><8品牌试剂盒质量评价情况

加标量
花生油 大豆油

阴 弱阴 弱阳 阳 强阳 总数 阴 弱阴 弱阳 阳 强阳 总数

" +" +" +" +"

"<+ 倍检测限 +" +" +" +"

#<" 倍检测限 +" +" +" +"

!<" 倍检测限 +" +" +" +"

/注'阴为L线颜色深于Z线颜色!弱阴为L线颜色与Z线颜色相当!弱阳为L线颜色略浅于Z线颜色!阳为L线颜色浅于Z

线颜色!强阳为L线颜色几乎不显色% 下同

表 ?<\品牌试剂盒质量评价情况

加标量
花生油 大豆油

阴 弱阴 弱阳 阳 强阳 总数 阴 弱阴 弱阳 阳 强阳 总数

" +" +" +" +"

"<+ 倍检测限 +" +" #& '! +"

#<" 倍检测限 +" +" #% '' +"

!<" 倍检测限 +" +" +" +"

表 D<$品牌试剂盒质量评价情况

加标量
花生油 大豆油

阴 弱阴 弱阳 阳 强阳 总数 阴 弱阴 弱阳 阳 强阳 总数

" +" +" +" +"

"<+ 倍检测限 +" +" '' #% +"

#<" 倍检测限 +" +" !+ !+ +"

!<" 倍检测限 +" +" +" +"

表 G<!品牌试剂盒质量评价情况

加标量
花生油 大豆油

阴 弱阴 弱阳 阳 强阳 总数 阴 弱阴 弱阳 阳 强阳 总数

" +" +" +" +"

"<+ 倍检测限 +" +" +" +"

#<" 倍检测限 +" +" +" +"

!<" 倍检测限 +" +" +" +"

//从表 ' 可以看出#O品牌试剂盒对花生油和大

豆油空白基质的快检结果为弱阴性#可能该品牌产

品胶体金标记的抗原抗体不合适%

从表 J 和表 + 可以看出#\&Z! 个品牌试剂盒

胶体金标记的抗原抗体对 "<+ 倍检测限和 #<" 倍检

测限识别差异不大% \&Z! 个品牌试剂盒提取步骤

有个共同特点'同一品牌试剂盒#大豆油取样量为花

生油取样量的 ! 倍#加入提取液的体积一样% 可能

不同取样量黄曲霉毒素\

#

的提取效率不同#且试剂

盒胶体金标记的抗原抗体对 "<+ 倍检测限和 #<" 倍

检测限识别差异不大#导致提取效率对检测结果影

响较大% 在质量评价过程中#\品牌试剂盒还出现

了同一块检测卡中同一条 Z线或 L线深浅不一的

情况#该情况可能是由生产工艺问题导致%

从表 I 可以看出#d品牌试剂盒的检测效果最

好#相对准确度为 #""b#且均符合所有性能指标要

求% d品牌试剂盒胶体金标记的抗原抗体对 "<+ 倍

检测限和 #<" 倍检测限识别差异大#这一特点降低

了检测假阳性风险#提高了检测准确度%

><结<论

本文通过统一制样#使用均一性&稳定性符合要

求的评价样品#对市场采购的 J 个不同品牌适用于

食用油中黄曲霉毒素 \

#

快速检测的胶体金试剂盒

进行评价#通过对灵敏度&特异性&假阳性率&假阴性

率的考察发现#只有Z&d! 个品牌的黄曲霉毒素\

#

快速检测试剂盒为符合 .T!"#%"&+食用油中黄曲

霉毒素\

#

的快速检测 胶体金免疫层析法,性能指

标要求的合格产品#其中 d品牌产品检测效果最

好% 然而在前期调研中#J 个品牌公司均能提供权

威检测机构出具的黄曲霉毒素 \

#

试剂盒的快检评

J(

ZPSUO]SRM OUdKOLM//////////////!"!! e@5cJ% U@c!



价报告#且评价报告中试剂盒评价结果均显示符合

.T!"#%"&+食用油中黄曲霉毒素 \

#

的快速检测 胶

体金免疫层析法,性能指标要求% 前期调研情况与

质量评价结果的差异更体现了开展质量评价工作的

必要性% 评价考察发现#胶体金标记的抗原抗体是

决定检测效果的关键% 后期市场调研发现#Z&d品

牌公司具有较好的自主研发能力#能自主研发生产

抗原抗体#有品类齐全的抗原抗体库#而 O&\品牌

公司使用的抗原抗体全靠外购% 为确保食用油中黄

曲霉毒素\

#

的快检监管效果#结合试剂盒评价结果

和市场调研情况#建议快检试剂盒产品须经质量评

价合格再投入使用#并不定期对产品进行跟踪评价%
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