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河北省市售贝类中脂溶性毒素的调查研究 

杨  辉 1, 刘  斌 1, 赵慧琴 1, 王浩然 1, 秦  伟 1, 常凤启 2* 
(1. 秦皇岛市疾病预防控制中心, 秦皇岛  066000; 2. 河北省疾病预防控制中心, 石家庄  050021) 

摘  要: 目的  调查河北省市售贝类中脂溶性贝类毒素的污染状况。方法  在 2018 年 8 月—2020 年 4 月间, 

对河北省市售 7 大类贝类样品进行采集, 共 354 份, 采用超高效液相色谱-串联质谱法(ultra performance liquid 

chromatography-tandem mass spectrometry, UPLC-MS/MS)进行脂溶性贝类毒素的检测。结果  354 份样品中, 

阳性样品 17 份, 检出率为 4.8%, 检出含量较低, 检出品种有毛蚶、贻贝、扇贝、牡蛎, 毒素组分有虾夷扇贝

毒素 (yessotoxin, YTX)、同源虾夷扇贝毒素 (homo-YTX)、大田软海绵酸 (okadaic acid, OA)、鳍藻毒素

(dinophysistoxins, DTXs)(DTX1、DTX2)、蛤毒素 2(pectenotoxin-2, PTX2)。结论  河北省市售贝类中脂溶性贝

类毒素暴露风险很低。 
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Investigation on lipophilic shellfish poison in seafood sold of Hebei province 
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ABSTRACT: Objective  To investigate the pollution status of lipophilic shellfish poison in commercial shellfish of 

Hebei province. Methods  From August 2018 to April 2020, 354 samples of 7 species of shellfish in seafood sold of 

Hebei province were collected. The detection of lipophilic shellfish poison was detected by ultra performance liquid 

chromatography-tandem mass spectrometry. Results  Among 354 samples, 17 samples were positive. The detection 

rate was 4.8%, and the detection content was low. The detected species were scapharca subcrenata, mussel, scallop, 

oyster, and toxin components were yessotoxin (YTX), homo-YTX, okadaic acid (OA), dinophysistoxins (DTX1, 

DTX2), pectenotoxin-2 (PTX2). Conclusion  There is a low exposure risk of lipophilic shellfish poison in 

commercial bivalves of Hebei province. 
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0  引  言 

脂溶性贝类毒素(lipophilic shellfish poison)是海洋生

物毒素的一大类, 不易溶于水, 热稳定性极高, 被贝类滤

食后其在贝类体内性质非常稳定, 一般烹调加热不能被破

坏, 人体摄食后会腹泻、恶心、呕吐, 危害消化系统、心

血管系统、神经系统等[1‒4]。按其化学结构可分为 6 类, 其
中检出率较高的是聚醚类毒素-大田软海绵酸(okadaic acid, 
OA)及其衍生物鳍藻毒素(dinophysistoxins, DTXs)、大环聚

醚内酯毒素-蛤毒素(pectenotoxins, PTXs)、融合聚醚毒素-
虾夷扇贝毒素(yessotoxins, YTXs)3 类[5]。脂溶性贝类毒素

污染广泛存在于世界各大海域, 国内外均有报道[6‒9]。近年
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来, 国内贝类中毒事件也逐渐增多[10‒12]。河北省地处渤海

湾, 赤潮污染频繁发生[13], 对贝类毒素的监测, 保证贝类

食用安全是十分必要的。为了解河北省市售贝类中(脂溶性

贝类毒素)的污染状况, 本研究对 2018 年 8 月—2020 年 4
月间的河北省市售贝类脂溶性贝类毒素的污染状况进行调

查, 以期为贝类食品的安全性评价提供参考数据。 

1  材料与方法 

1.1  材  料 

1.1.1  样品来源 
2018 年 8 月至 2020 年 4 月间, 采集河北省 11 个地级

市(包括石家庄、唐山、邢台、廊坊、保定、沧州、承德、

秦皇岛、邯郸、衡水、张家口市)的日常食用市售双壳贝类

海产品, 共计 7 种, 354 份样本。样本具体名称数量见表 1。
采集的样品用清水将贝壳外表洗净, 撬开贝壳, 切断闭壳

肌, 用水淋洗, 去除内部泥沙及其他异物, 仔细取出贝肉, 
切勿割破贝体, 在筛子上平铺沥水 5 min, 然后将贝肉均

质、混 。严禁加热或用麻醉剂开壳。如样品不能及时检

测, 在‒18 ℃以下保存备用。 
 

表 1  样品基本信息 
Table 1  Information of samples 

样品名称 2018 年 8 月 
2019 年 
5~6 月 

2020 年 
4~5 月 

小计/份

贻贝 24 23 7 54 

扇贝 47 32 18 97 

牡蛎 44 32 20 96 

花蛤 1 2 17 20 

毛蚶 29 0 0 29 

蛏子 2 0 23 25 

其他蛤 9 10 14 33 

总计/份 156 99 99 354 

 
1.1.2  试剂与设备 

标准物质: 大田软海绵酸(OA, 8.4 μg/mL)、鳍藻毒素

(DTX1、DTX2, 8.5、3.8 μg/mL)、蛤毒素(PTX2, 4.4 μg/mL)、
虾夷扇贝毒素(YTX、homo-YTX, 4.9、5.8 μg/mL)(加拿大

National Research Council 公司); 甲醇(色谱纯, 美国 Fisher
公司); 氨水(色谱纯)、盐酸、氢氧化钠(优级纯)(天津科密

欧公司); C18 固相萃取柱、氩气(纯度大于 99.999%)(天津博

纳艾杰尔科技有限公司)。 
XeVO TQ 超高效液相色谱-三重四极杆串联质谱仪

(美国 Waters 公司); Milli-Q 超纯水系统(美国 Millipore 公

司); Allegra X-30 高速离心机(美国贝克曼公司); TE214S 电

子天平 (感量 0.001 g, 北京塞多利斯仪器公司 ); IKA 

VORTEX 1 涡旋混 器(德国 IKA 公司); DZKW-4 水浴锅

(北京中兴伟业仪器公司)。 

1.2  实验方法 

1.2.1  样品的提取与净化 
用电子天平准确称取 2 g(±0.01 g)样品于 50 mL 离心

管中, 加入 9 mL 甲醇, 涡旋混 1 min, 超声 5 min,   
8000 r/min 离心 5 min。取上清液至 50 mL 刻度离心管中, 
残渣再用 9 mL甲醇重复提取 1次, 合并上清液用甲醇定容

至 20 mL。上清液过 0.2 μm 滤膜, 上液相色谱串联质谱仪

检测游离态 OA、DTX1、DTX2、PTX2、YTX、Homo-YTX。 
当游离的 OA、DTX1 和 DTX2 均未检出时, 不需测

定总量。当 3 者有一种或多种检出时, 需经过碱皂化后测

定其总量。取 1 mL 上述提取液于 10 mL 离心管中, 加入

125 µL 2.5 mol/L 氢氧化钠溶液, 混 密封, 于 76 ℃恒温

反应 40 min。试管流水冷却至室温后 , 加入 125 µL     
2.5 mol/L 盐酸和 2.5mL 水, 混 后 8000 r/min 离心 5 min, 
上清液过 C18 固相萃取柱(事先依次用 2 mL 甲醇和 2 mL 水

活化), 待样液流干后, 用 2 mL 20%甲醇水淋洗除杂, 弃去

流出液, 最后用 2 mL 0.2%氨水甲醇溶液洗脱被测物, 用
孔径为 0.2 μm 的有机滤膜过滤, 待测。 
1.2.2  仪器条件 

液相条件: 色谱柱: ACQUITY UPLC®C18 (100 mm×  
2.1 mm, 1.8 μm); 柱箱温度: 40 ℃; 流速: 0.4 mL/min; 流动

相 A: 乙腈, 流动相 B: 0.01%氨水; 洗脱方式: 梯度洗脱; 
洗脱程序: 0 min 时, A:B=20:80(V:V), 5.5 min→8.5 min 时, 
A:B=70:30(V:V), 保持 3.0 min, 9.0 min→10.0 min 时 , 
A:B=20:80(V:V); 进样量为 5.0 μL。 

质谱条件: 离子源温度: 150 ℃; 电离方式: 电喷雾电

离; 毛细管电压: 3.00 kV; 去溶剂气温度: 500 ℃; 去溶剂

气流量: 1000 L/H; 锥孔气流量: 50 L/H; 扫描方式: 多离

子反应监测(multiple reaction monitoring, MRM)。 
1.2.3  未检出数据的处理 

参照 WHO 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

出数据和不能定量数据的标准, 对数据进行处理[14]。本研

究对于样品中毒素含量的实测值小于定量限 (limit of 
quantitation, LOQ)的比例>80%时, 则采取对所有未检出结

果赋予检出限(limit of detection, LOD)值, 所有不能定量结

果赋予 LOQ 值后统计处理。 

2  结果与分析 

2.1  质量控制 

本研究按外标法以空白基质标准曲线对样品进行定

量, 以信噪比 S/N=3 和 S/N=10 计算得 OA、DTX1、DTX2、
PTX2 的检出限为 10.0 μg/kg、定量限为 30.0 μg/kg, YTX、
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Homo-YTX 的检出限为 20.0 μg/kg、定量限为 60.0 μg/kg, 
线性范围 3.0~40.0 μg/L, 线性良好, 相关系数不低于 0.999, 
对贻贝、扇贝、牡蛎空白样品分别进行了低、中、高 3 个

水平(1 倍、2 倍、5 倍定量限)加标回收, 每个加标水平平

行测定 6 次, 计算得出 6 种脂溶性贝类毒素组分的加标回

收率范围在 70.2%~116.5%, 相对标准偏差为 4.0%~13.6%, 
回收率和精密度满足要求。 

2.2  脂溶性贝类毒素的总体检出情况 

在 2018~2020 年抽检的 354 份贝类水产品中, 不同品

种贝类脂溶性毒素检出情况见表 2, 提示河北省内市售贝

类中脂溶性贝类毒素整体检出水平较低。 

2.3  不同贝类各毒素的检出情况和含量水平 

本研究中 6 种脂溶性贝类毒素均有检出, 检出率从高

到低依次是 homo-YTX、OA、PTX2、DTX1、DTX2、YTX。

毛蚶中毒素组分有 OA、DTX1、PTX2、homo-YTX; 贻贝

中有 DTX1、OA、DTX2、homo-YTX; 扇贝中为 homo-YTX、

YTX、DTX2; 牡蛎中检出 PTX2、OA。不同贝类 6 种脂溶

性贝类毒素检出情况见表 3。OA、DTX1、DTX2 检出最

高值分别为 78.8、46.0、53.6 μg/kg, PTX2、YTX、homo-YTX
检出水平在定量限以下, 提示本研究中检出的 6 种脂溶性

贝类毒素含量水平普遍较低。 
 
 

表 2  不同品种贝类脂溶性贝类毒素检出情况 
Table 2  Detection of lipophilic shellfish poison in 

different shellfish 

种类 检测份数 检出份数 检出率/% 

贻贝 54 5 9.3 

扇贝 97 5 5.2 

牡蛎 96 4 4.2 

花蛤 20 0 — 

毛蚶 29 3 10.3 

蛏子 25 0 — 

其他蛤 33 0 — 

总计 354 17 4.8 

注: —表示未检出。 
 

表 3  不同贝类 6 种脂溶性贝类毒素的检出情况 
Table 3  Detection of 6 kinds of lipophilic shellfish poison in different shellfish 

检测项目 

贻贝 扇贝 牡蛎 

检测 
份数 

检出

份数
检出率 

/% 
检出范围 
/(μg/kg) 

检测 
份数 

检出 
份数 

检出率
/% 

检出范围
/(μg/kg)

检测 
份数 

检出 
份数 

检出率
/% 

检出范围
/(μg/kg)

OA 54 2 3.7 ND~59.6 97 0 0.0 ND 96 1 1.0 ND~30.0

DTX1 54 3 5.6 ND~30.0 97 0 0.0 ND 96 0 0.0 ND 

DTX2 54 1 1.9 ND~53.6 97 1 1.0 ND~30.0 96 0 0.0 ND 

PTX2 54 0 0.0 ND 97 0 0.0 ND 96 4 4.2 ND~30.0

YTX 54 0 0.0 ND 97 1 1.0 ND~60.0 96 0 0.0 ND 

homo-YTX 54 2 3.7 ND~60.0 97 3 3.1 ND~60.0 96 0 0.0 ND 

注: ND 为未检出, ND 参与计算时取值为 LOD 值。 

 
表 3(续)  不同贝类 6 种脂溶性贝类毒素检出情况 

Table 3  Detection of 6 kinds of lipophilic shellfish poison in different shellfish 

检测项目 

毛蚶 其他(蛤、蛏子) 合计 

检测 
份数 

检出

份数
检出率

/% 
检出范围/ 

(μg/kg) 
检测

份数

检出

份数
检出率

/% 
检出范围/  

(μg/kg) 
检测 
份数 

检出 
份数 

检出率
/% 

检出范围/  
(μg/kg) 

OA 29 2 6.9 ND~78.8 78 0 0.0 ND 354 5 1.4 ND~78.8 

DTX1 29 1 3.4 ND~46.0 78 0 0.0 ND 354 4 1.1 ND~46.0 

DTX2 29 0 0.0 ND 78 0 0.0 ND 354 2 0.56 ND~53.6 

PTX2 29 1 3.4 ND~30.0 78 0 0.0 ND 354 5 1.4 ND~30.0 

YTX 29 0 0.0 ND 78 0 0.0 ND 354 1 0.28 ND~60.0 

Homo-YTX 29 1 3.4 ND~60.0 78 0 0.0 ND 354 6 1.7 ND~60.0 
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2.4  按化学结构分类分析脂溶性贝类毒素污染情况 

本研究检出的 6 种脂溶性贝类毒素组分按照化学结

构分为 OA 类 (OA、DTX1、DTX2)、YTX 类 (YTX、

homo-YTX)、PTX 类(PTX2)3 大类。为便于评价阳性样品

的安全性, 本研究参照欧盟相关法规以及我国食品安全标

准[15], 根据各毒素的毒性当量计算方法得出, 检出含量为

26.0~130.8 μg OA eq/kg、10.0~30.0 μg PTX eq/kg、40.0~ 
80.0 μg YTX eq/kg, 参考欧盟规定[16]的 OA 类、PTX 类、

YTX 类允许限量分别是 160 μg OA eq/kg、160 μg PTX 
eq/kg、1000 μg YTX eq/kg, 均未超出限量要求, 本研究提

示河北省市售贝类脂溶性贝类毒素整体含量水平较低, 以
OA 类为主。不同类型毒素检出情况见表 4。 

 
表 4  不同类型毒素检出情况 

Table 4  Detection of different kind of lipophilic shellfish poison 

不同类型毒素 检出范围 
/(μg eq/kg) 

检出品种 

OA 类总毒力 26.0~130.8 贻贝、毛蚶、牡蛎、扇贝

PTXs 类总毒力 10.0~30.0 牡蛎、毛蚶 

YTXs 类总毒力 40.0~80.0 贻贝、扇贝、毛蚶 

 
2.5  2018—2020 年不同年份脂溶性贝类毒素检出

情况 

2018 年 8 月采集全省市售贝类样品 156 份, 脂溶性贝

类毒素检出 14 份, 检出率为 9.0%; 2019 年 5~6 月采集贝类

99 份, 检出 3 份, 检出率为 3.0%; 2020 年 4~5 月采集贝类

99 份, 未检出脂溶性贝类毒素。 

3  结论与讨论  

本研究对 2018 年 8 月—2020 年 4 月间河北省市售贝

类中的脂溶性贝类毒素进行了监测, 354 份中阳性样品 17 份, 
检出率 4.8%, 检出含量较低, 均未超过欧盟规定的限量标

准, 检出品种有毛蚶、贻贝、扇贝、牡蛎, 其中毛蚶中毒素

组分有 OA、DTX1、PTX2、homo-YTX, 贻贝中有 DTX1、
OA、DTX2、homo-YTX; 扇贝中为 homo-YTX、YTX、DTX2, 
牡蛎中检出 PTX2、OA。表明不同品种贝类对毒素在体内

的累积能力存在差异性, 与文献报道一致[17‒18]。 
此外有文献[19‒20]报道脂溶性贝类毒素含量分布存在

明显的季节变化规律, 但本研究结果仅能说明河北地区夏

季的污染状况, 为了使调查结果更全面, 下一步拟对本省

贝类进行季节性采样调查, 以便掌握当前河北省市售贝类

产品中脂溶性贝类毒素的污染动态与规律, 降低贝类产品

中脂溶性贝类毒素中毒的风险性, 为完善河北省贝类食品

安全监管体系提供可靠的技术支持。 
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