
 

中国现代应用药学 2017 年 11 月第 34 卷第 11 期                    Chin J Mod Appl Pharm, 2017 November, Vol.34 No.11      ·1539· 

干燥方式对土鳖虫黄曲霉毒素含量的影响 
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摘要：目的  考察比较干燥方式对土鳖虫黄曲霉毒素含量的影响。方法  采购活土鳖虫，沸水烫死后，模拟产地晒干的

条件设置一组样品 30 ℃烘干，另一组样品设置为较高温度 60 ℃快速烘干(每组各制备 2 批)；依据药典，采用 HPLC(荧

光检测器)检测比较 2 组样品的黄曲霉毒素含量。结果  30 ℃缓慢烘干者有明显腥臭味，黄曲霉毒素含量严重超标；60 ℃

快速烘干者微有腥气，黄曲霉毒素含量合格。与传统日晒品比较，供应商大批量 65 ℃烘干 12 h 者黄曲霉毒素含量合格。

结论  采用较高温度及时干燥，可以控制土鳖虫黄曲霉毒素含量。 
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ABSTRACT: OBJECTIVE  To study and compare the effect of the drying methods on the content of aflatoxins in Euplyphaga 
Steleophaga. METHODS  Living Euplyphaga Steleophagas were boiled to death. Simulating the dry conditions of producing 
area, set up a part of samples dried at 30 ;℃  another samples dried at 60  quickly(2 batches per group). According to the ℃

pharmacopoeia, the contents of aflatoxins in two group of samples were detected by HPLC(fluorescence detection). RESULTS  
The samples drying at 30 ℃ had obvious stench, the content of aflatoxins exceeded standard hardly. The samples drying at 60 ℃ 
quickly had slightly gamey smell, the content of aflatoxins was qualified. By comparison with traditional naturally dried samples, 
the samples dried 12 h at 65  fr℃ om a supplier, the content of aflatoxins was qualified. CONCLUSION  The content 
ofaflatoxins in Euplyphaga Steleophaga can be controlled through timely drying at higher temperature. 
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土鳖虫又名土元、地鳖虫、地乌龟等，为鳖

蠊科昆虫地鳖 Eupolyphaga Sinesis Walker 或冀地

鳖 Steleophaga plancyi(Boleny)的雌虫干燥体。土鳖

虫捕捉后，置沸水中烫死，晒干或烘干，药用具

有破血逐瘀，续筋接骨的功效，可用于跌打损伤，

筋伤骨折，血瘀经闭，产后瘀阻腹痛，瘕瘕痞块

等[1]。目前药用土鳖虫已经形成规模养殖，其雌虫

体型扁圆肥厚，富含氨基酸、蛋白质、核苷、脂

肪酸、生物碱、挥发油、维生素与矿物元素等[2]。 

作为动物药，土鳖虫营养丰富，如果加工或

储存不当，容易腐败发臭，发霉生菌，之前已经

有检测出黄曲霉毒素的报道[3]。而黄曲霉毒素是一

类结构类似的二呋喃香豆素类化合物，在 1993 年

即被世界卫生组织(WHO)划定为一类致癌物，是

一种毒性极强的真菌毒素，其危害性主要在于对

人及动物肝脏组织有破坏作用，严重时可导致肝

癌甚至死亡。在被污染的食品及中药产品中主要

能检出黄曲霉毒素 B1、B2、G1、G2(以及 M1、M2)，

其中黄曲霉毒素 B1 常见，其毒性和致癌性也最强。

可以产生黄曲霉毒素的真菌主要是黄曲霉菌和寄

生曲霉菌，影响这类腐生菌繁殖及产毒的因素主

要是基质、水分、温度、通风条件等[4-6]。 

在杭州举办的 2016 年全国中药材及饮片质量

和检验工作研讨会上，上海市食品药品检验所以

安全性风险控制为重点，就所承担的土鳖虫项目，

检测发现黄曲霉毒素超标情况比较严重(参照中国
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药典 2015 年版中僵蚕等动物药的限量标准)，并作

为重大问题上报监管部门。从上半年杭州市食品

药品检验研究院在市场抽检的土鳖虫饮片看，同

样不少样品的黄曲霉毒素含量超标；本公司检测

最近批次的土鳖虫样品，黄曲霉毒素含量也有超

标现象。水分是霉菌滋生的首要环境因素，因此，

本实验从产地加工的干燥方式进行探讨，以控制

土鳖虫中的黄曲霉毒素含量。 

1  材料和试药 

1.1  仪器    

Shimadzu LC-20A 型高效液相色谱仪、

RF-20A 荧光检测器、LC solution 工作站(日本岛津

公司)；Pribolab 2000S 高速均质器(青岛普瑞邦生

物工程有限公司)；AP-SE-12B 型固相萃取装置(美

瑞泰克科技有限公司)；AL-204 型电子分析天平

(瑞士 METTLER TOLEDO 公司)；KQ-500DB 型数

控超声波清洗器 (昆山市超声仪器有限公司 )；

DHG-9240A 型恒温干燥箱(上海一恒科学仪器有

限公司)。 

1.2  试剂耗材     

黄曲霉毒素混合标准品(中国食品药品检定研

究院，批号：61001-201602，标示浓度黄曲霉毒素

B1、B2、G1、G2 分别为  1.02， 0.43， 1.06，

0.38 μg·mL1)；Pribolab 免疫亲合柱；甲醇、乙腈

为色谱纯，氯化钠为分析纯，水为 Mili-Q 纯水。 

1.3  药材     

活土鳖虫购自安徽怀远，经浙江中医药大学

中药饮片有限公司钱敏主管中药师鉴定为地鳖

Eupolyphaga sinesis Walker。 

2  方法与结果 

2.1  样品的制备     

取约 1 kg 活土鳖虫置盛放沸水的水盆内烫

死，捞起冲洗干净，沥干，立即分别置 2 台恒温

干燥箱内烘干。一部分湿虫 30 ℃烘干约 96 h 作

为样品组一(S30 ℃)，虫体干透，腥臭味明显；一部

分湿虫 60 ℃烘干约 14 h 作为样品组二(S60 ℃)，虫

体干透，微有腥气。各组分别制备 2 批样品。 

2.2  色谱条件    

Agilent ZORBAX SB-C18 色谱柱(4.6 mm× 

250 mm，5 μm)；柱温：40 ℃；流动相：甲醇-乙

腈-水(30∶10∶60)；流速：0.8 mL·min1；用柱后

衍生法检测，光化学衍生器(254 nm)，以荧光检测

器检测，激发波长 360 nm(或 365 nm)，发射波长

450 nm。 

2.3  溶液准备 

2.3.1  混合对照品溶液的制备  精密量取黄曲霉

毒素混合标准品 1.0 mL，置 20 mL 量瓶中，用甲

醇稀释至刻度，作为储备液。精密量取储备液 1 mL，

置 25 mL 量瓶中，用甲醇稀释至刻度，即得。 

2.3.2  供试品溶液的制备  分别取上述样品粉碎

过二号筛，精密称定 15 g 粉末，加入氯化钠 3 g，

置于匀浆均质器中，精密加入 70%甲醇溶液

75 mL，高速搅拌 2 min(搅拌速度 12 000 r·min1)，

离心 5 min(离心速度 2 500 r·min1)，精密量取上清

液 15 mL，置 50 mL 量瓶中，用水稀释至刻度，

摇匀，用微孔滤膜(0.45 μm)滤过，量取续滤液

20.0 mL，采用固相萃取装置，通过免疫亲合柱，

流速每分钟 3 mL，用水 20 mL 洗脱，洗脱液弃去，

使空气进入柱子，将水挤出柱子，再用适量甲醇

洗脱，收集洗脱液，置 2 mL 量瓶中，并用甲醇稀

释至刻度，摇匀，即得[7]。 

2.4  系统适用性试验     

按“2.2”项下色谱条件，精密吸取“2.3.1”

项下混合对照品溶液、供试品溶液各 20 μL，注入

高效液相色谱仪，结果见图 1。由图 1 分析可知，

出峰顺序依次为黄曲霉毒素 G2、G1、B2、B1，各

目标峰对称性良好，分离度均>1.5。 

图 1  高效液相色谱图 
A混合对照品；B样品 S30℃；C样品 S60℃；1黄曲霉毒素 G2；2

黄曲霉毒素 G1；3黄曲霉毒素 B2；4黄曲霉毒素 B1。 

Fig. 1  HPLC chromatograms  
Amixed reference substances; Btest sample S30℃; Ctest sample S60℃; 

1aflatoxin G2; 2aflatoxin G1; 3aflatoxin B2; 4aflatoxin B1. 

2.5  样品测定 

分别精密吸取混合对照品溶液 5，10，15，20，

25 μL，注入液相色谱仪，测定峰面积，以峰面积

为纵坐标，进样量为横坐标，绘制标准曲线。分

别得到黄曲霉毒素 B1 线性回归方程为 Y=2.5× 

109X1 308(r=0.999 8)、黄曲霉毒素 B2 线性回归方

程为 Y=5.9×109X1 205(r=0.999 5)、黄曲霉毒素

G1 线性回归方程为 Y=1.4×109X627(r=0.999 7)、

黄曲霉毒素 G2 线性回归方程为 Y=3.3×109X469 

(r=0.999 8)。可见，黄曲霉毒素 B1、黄曲霉毒素
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G1 的进样量在约 10~50 pg，黄曲霉毒素 B2、黄曲

霉毒素 G2 的进样量在约 4~20 pg 范围内与各自的

峰面积呈良好的线性关系。 

各样品按“2.3.2”项下方法制备供试品溶

液，按“2.2”项下色谱条件测定。每个样品取样

2 份制备，每份供试品溶液进样 2 次。精密吸取各

供试品溶液 20 μL，注入液相色谱仪，测定峰面积，

依据各标准曲线计算出供试品中相当于黄曲霉毒

素 B1、B2、G1、G2 的平均含量。另外，针对安徽

怀远某供应商提供的各 2 批土鳖虫常规晒干样品

(S 晒)和大批量 65 ℃干燥 12 h 的样品(S65 ℃)依据同

样条件进行了检测。各样品最终计算结果见表 1。 

表 1  样品含量测定结果(n=4) 

Tab. 1  Results of sample determination(n=4)     μg·kg1 

样品编号 
黄曲霉 

毒素 G2 

黄曲霉 

毒素 G1 

黄曲霉 

毒素 B2 

黄曲霉 

毒素 B1 

S30 ℃-1 0.15 48.65 0.28 36.47 
S30 ℃-2 0.19 37.57 0.32 39.33 

S60 ℃-1 未检出  2.33 0.04  2.21 

S60 ℃-2 未检出  2.42 0.05  2.37 

S 晒-1 6.23 106.87 8.11 78.67 

S 晒-2 3.64 98.71 1.07 33.46 

S65 ℃-1 未检出  2.55 0.02  2.14 

S65 ℃-2 未检出  1.93 未检出  1.67 

3  讨论 

中国药典 2015 年版规定 19 种药材需要检测

黄曲霉毒素，其中包含水蛭、地龙、全蝎、蜈蚣、

僵蚕 5 种动物类药材。因此本实验也直接参考药

典四部统一的“黄曲霉毒素测定法(通则 2351 第

一法)”进行检测，没有做方法学考察。经比较实

验，流动相调整为甲醇-乙腈-水(30∶10∶60)；结

果表明，在本色谱条件下，分离度高，峰形更好。 

查阅在执行的 2005 版《安徽省中药炮制规

范》，其中土鳖虫“采收与加工”项下描述是“捕

获后，置沸水中烫死，干燥”，并没有指定具体

干燥方式。经咨询安徽怀远土鳖虫养殖基地，土

鳖虫的产地加工一般是沸水烫死后反复晒干，因

此模拟晒干的条件设置了一组样品 30 ℃烘干，另

一组样品设置为较高 60 ℃快速烘干(在实验设计

时有设置 90 ℃干燥组，结果不到 10 h 即出现焦

糊味，而虫体内部还没干透，表明干燥温度不宜

过高)。结果，干燥时间分别需要约 96 h 和 14 h。

参照药典中 19 种药材黄曲霉毒素的同一限量规定

(每 1 000 g 含黄曲霉毒素 B1 不得过 5 μg，含黄曲

霉毒素 G2、黄曲霉毒素 G1、黄曲霉毒素 B2 和黄

曲霉毒素 B1 的总量不得过 l0 μg)，前者严重超标，

后者则是合格的。说明长时间晒干或低温干燥的

土鳖虫容易滋生黄曲霉毒素，较高温度及时干燥

则可以控制。 

为综合比较 2 种干燥方式对土鳖虫质量的影

响，笔者同时按药典标准做了其他检测项目。测

得30 ℃和60 ℃烘干的样品水分分别为12.51%和

8.83%(药典规定不得过 10.0%)；浸出物分别为

27.43%和 28.21%(药典规定不得少于 22.0%)；二者

的显微鉴别和薄层鉴别均合格。 

实验结果表明，2 种干燥方式对土鳖虫的黄曲

霉毒素含量的有重大影响。与常规晒干品比较， 

65 ℃干燥 12 h 的土鳖虫样品，质松脆，微有腥气，

黄曲霉毒素检测合格(数据见表 1)，其他检测项目

均合格。 

从检测结果看，有明显臭味的样品，黄曲霉

毒素含量一般都超标。是否可以作为经验鉴别依

据，需要更大样品量的检测数据支持。 

土鳖虫采用较高温度及时干燥，置通风干燥

处储藏，可以控制其黄曲霉毒素限量。建议国家

药典增加土鳖虫的黄曲霉毒素检查项目，以更好

地控制其质量，保证用药安全性。 
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