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摘要：目的　基于《ＧＢ２７６３２０２１食品安全国家标准 食品中农药最大残留限量》与《中国药典》２０２０年版中药材及中药饮片
（植物类）中禁用农药多残留检测法，制定百合中常用农药限量标准。方法　以课题组制定的《ＧＢ２７６３２０２１食品安全国家标
准 食品中农药最大残留限量》中药品种限量标准转化原则，确定百合农残限量转化品种，完成最大残留限量值的风险评估，建

立百合农残气质联用、液质联用的检测方法，评价５０批样品残留状况。结果　建立百合以 ＱｕＥＣｈＥＲＳ法提取、气质法测定６
种农药，液质法测定９种农药残留，同时兼顾现行《中国药典》禁用农药残留测定方法，综合风险评估及实际样品残留数据，确
定百合中１０种农药残留限量。结论　研究建立的方法可用于百合中１０种常用农药残留测定，准确、高效。应用中药品种限
量标准转化原则完成ＧＢ２７６３２０２１百合（干）中的１０种农药限度转化，为百合安全性评价提供支撑。
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　　百合为历史悠久的药食两用品种，始载于《神
农本草经》，列为中品。性甘、寒；归心、肺经；用于

养阴润肺，清心安神［１］。百合属植物约有 １１５
种［２］，《本草纲目》记载百合分为白花类百合、红花
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类山丹、红黄花类卷丹３类，均可食用，仅白花类百
合药用。《中国药典》２０２０年版收载百合为百合科
植物卷丹（ＬｉｌｉｕｍｌａｎｃｉｆｏｌｉｕｍＴｈｕｎｂ．）、百合（Ｌｉｌｉｕｍ
ｂｒｏｗｎｉｉＦ．Ｅ．Ｂｒｏｗｎｖａｒ．ｖｉｒｉｄｕｌｕｍＢａｋｅｒ）或细叶百
合（ＬｉｌｉｕｍｐｕｍｉｌｕｍＤＣ．）的干燥肉质鳞叶。秋季采
挖，洗净，剥取鳞叶，置沸水中略烫，干燥，炮制品为

蜜百合。其中卷丹为药用百合的主流品种，主要栽

培于湖南、湖北、安徽、江西等地［３４］。兰州百合

（Ｌｉｌｉｍｄａｒ）为甘肃省地方习用品，主产于甘肃兰州、
临洮等地［５］。

百合种植易感染病虫害，特别是枯萎病、灰霉

病、炭疽病、线虫病等［６］，不仅严重影响产量，还影

响性状、成分含量及构成［７］，经查询农业部百合登

记农药数量较少，故实际种植中存在过量及频繁叠

加品种使用的情况［８］，易造成安全隐患。Ｐｅｎｇ等［９］

在百合中检出了敌敌畏、乐果、甲基异柳磷、毒死蜱

４种有机磷农药，《中国药典》２０２０年版四部增订中
药材与中药饮片（植物类）中３３种禁用农药多残留
测定法及不得检出的规定后，未见百合中禁用农药

检出的报道，出现氯虫苯甲酰胺、代森锌、腐霉利等

农残的检出［１０１１］。可见市场和监管的需求是动态

变化的，顺应发展持续完善中药材及中药饮片农药

残留限量标准是十分必要的。

农业部发布的《ＧＢ２７６３２０２１食品安全国家标
准 食品中农药最大残留限量》是我国食品中农药

最大残留限量的强制性国家标准，基本全面覆盖

了农产品的农药使用品种［１２］，于２０２１年版始收录
药食同源物质百合的限量标准。本研究按照课题

组前期提出的《ＧＢ２７６３２０２１食品安全国家标准
食品中农药最大残留限量》中药品种限量标准转

化原则［１３］，拟转化百合项下农药最大残留限量

（ＭＲＬ），通过以百合常用农药 ＭＲＬ进行风险评
估，确定测定指标，考察农药品种的检测参数，参

照《中国药典》２０２０年版禁用农药多残留测定法
的色谱质谱条件，测定 ５０批百合样品作为验证，
完成制定百合中常用农药残留限量标准，为百合

农药残留安全性风险管控提供技术支撑，同时也

为探索 ＧＢ２７６３２０２１转化为中药标准的模式贡献
数据。

１　试验材料
１１　仪器

ＬＣＭＳ８０５０型高效液相色谱三重四极杆质谱
联用仪、ＧＣＭＳＴＱ８０５０ＮＸ型气相色谱三重四极杆

质谱联用仪（日本岛津公司）；ＡＥ２４０型电子分析天
平（瑞士ＭＥＴＴＬＥＲＴＯＬＥＤＯ公司）；精密移液器（德
国 ｅｐｐｅｎｄｏｒｆ公司）；色谱柱：ＳｈｉｍｐａｃｋＶｅｌｏｘＣ１８
（２１ｍｍ×１００ｍｍ，１８μｍ）、ＳＨＲｘｉ１７ｓｉｌ毛细管
柱（０２５ｍｍ×３０ｍ，０２５μｍ）（日本岛津公司）。
１２　试剂与试药

乙腈、甲醇（色谱纯），甲酸、甲酸铵为色谱纯，

水为蒸馏水（广州屈臣氏食品饮料有限公司）。

１３　对照品
方法建立使用对照品溶液购自天津阿尔塔

科技有限公司单标、１０种农药混标（批号：
ＳＧＬＣ２３３９００３１）购自岛津公司，各农药质量浓
度均为１００μｇ·ｍＬ－１；方法验证使用 １０种农药
混标购自天津阿尔塔科技有限公司（批号：

Ｓ１７３２７９），百菌清、啶虫脒、嘧菌环胺、吡蚜酮质
量浓度４μｇ·ｍＬ－１，苯醚甲环唑、氟环唑质量浓
度为２μｇ·ｍＬ－１，吡唑醚菌酯、丙环唑、虫酰肼、
阿维菌素质量浓度为１μｇ·ｍＬ－１。
１４　样品

百合样品为药材市场采购及产地自采，共 ５０
批，其中蜜百合 ３批，野生百合 ６批，湖南百
合１２批，湖南陇回（自采）１７批，江西百合２批，兰
州百合１０批。

２　拟转化百合限量标准的农药指标及范围
ＧＢ２７６３２０２１中收录百合２种，分别为归属药

用植物类的百合（干）与归属蔬菜类的百合（鲜），二

者一共覆盖１２种农药信息，其中百菌清、苯醚甲环
唑、吡唑醚菌酯、嘧菌环胺为ＧＢ２７６３１２０２２新增品
种，见表１。

除草甘膦仅在鲜百合中检测外，１１种农药为
干百合与鲜百合均有限量规定，存在５种农药 ＭＲＬ
差异，且均为百合（干）高于百合（鲜），根据食品农

药残留量制定原则，二者同品种农药检测方法基本

一致，分析为二者干燥过程农药转移行为的原因。

另外，代森锌属二硫代氨基甲酸盐，理化性质原因无

法与其他农药同法共测，暂不列入本方法。根据课

题组的转化原则，本方法拟转化百合（干）项下的１０
种农药。

３　拟转化农药的风险评估
根据课题组的转化原则，应按照已构建的中药中

农药残留风险评估体系对拟转化的农药品种进行风

险评估。对百合 ＭＲＬ值结合《中国药典》２０２０年版
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　　　表１　ＧＢ２７６３２０２１中百合农药最大残留限量（ＭＲＬ）信息
Ｔａｂ．１　ＰｅｓｔｉｃｉｄｅｌｉｍｉｔｉｎｆｏｒｍａｔｉｏｎｆｏｒＬｉｌｉｉＢｕｌｂｕｓｉｎＧＢ２７６３２０２１

Ｓｅｒｉａｌｎｕｍｂｅｒ Ｐｅｓｔｉｃｉｄｅｎａｍｅ Ｔｙｐｅｓ　 ＭＲＬｏｆＬｉｌｉｉＢｕｌｂｕｓ（ｄｒｙ）／ｍｇ·ｋｇ－１ ＭＲＬｏｆＬｉｌｉｉＢｕｌｂｕｓ（ｆｒｅｓｈ）／ｍｇ·ｋｇ－１

１ Ｃｈｌｏｒｏｔｈａｌｏｎｉｌ Ｂａｃｔｅｒｉｃｉｄｅ ００５ ００５

２ Ａｃｅｔａｍｉｐｒｉｄ Ｉｎｓｅｃｔｉｃｉｄｅ ００５ ００５

３ Ｄｉｆｅｎｏｃｏｎａｚｏｌｅ Ｂａｃｔｅｒｉｃｉｄｅ ００５ ００５

４ Ｐｙｒａｃｌｏｓｔｒｏｂｉｎ Ｂａｃｔｅｒｉｃｉｄｅ ０１ ００５

５ Ｐｒｏｐｉｃｏｎａｚｏｌｅ Ｂａｃｔｅｒｉｃｉｄｅ ００５ ００５

６ Ｃｙｐｒｏｄｉｎｉｌ Ｂａｃｔｅｒｉｃｉｄｅ １ ０５

７ Ｔｅｂｕｆｅｎｏｚｉｄｅ Ｉｎｓｅｃｔｉｃｉｄｅ ０１ ００５

８ Ｐｙｍｅｔｒｏｚｉｎ Ｉｎｓｅｃｔｉｃｉｄｅ ００５ ００５

９ Ｅｐｏｘｉｃｏｎａｚｏｌｅ Ｂａｃｔｅｒｉｃｉｄｅ ０２ ０１

１０ Ａｂａｍｅｃｔｉｎ Ｂａｃｔｅｒｉｃｉｄｅ ００５ ００５

１１ Ｇｌｙｐｈｏｓａｔｅ Ｈｅｒｂｉｃｉｄｅ Ｎｏｌｉｍｉｔ ０２

１２ Ｚｉｎｅｂ Ｂａｃｔｅｒｉｃｉｄｅ ２ ０５

百合项下服用量的规定６～１２ｇ，采用公式１～４分
别评价急性、慢性风险［１３］，结果见表２。

ＥＸＰｃ＝ＥＦ×Ｅｄ×Ｉ×ＭＲＬＡＴ×ｂｗ 公式（１）

ＨＱｃ＝ＥＸＰｃ×１００／ＡＤＩ 公式（２）
其中，ＥＸＰｃ为慢性膳食暴露量（ｍｇ·ｋｇ－１ｂｗ·ｄ－１）；

ＥＦ为服用频率，中药饮片服用频率的 Ｐ９５值暂
定为每年９０ｄ；Ｅｄ为一生的暴露年限，中药饮片
累积服用年限一般不超过 ２０年；ＡＴ为平均寿命
天数，以 ３６５ｄ×７０年计；Ｉ为平均日消费量
（ｋｇ·ｄ－１），百合以药典标准平均服用量 ９ｇ计；
ＭＲＬ为 百 合 中 该 农 药 的 最 大 残 留 限 量 值
（ｍｇ·ｋｇ－１）；ｂｗ为平均体质量（ｋｇ），以 ６０ｋｇ

计；ＨＱｃ为慢性风险商，ＡＤＩ为每日允许摄入量；
１００为安全因子。

ＥＸＰａ＝ＬＰ×ＭＲＬｂｗ 公式（３）

ＨＱＡ＝ＥＸＰａ／ＡＲｆＤ 公式（４）
其中，ＥＸＰａ为急性膳食暴露量（ｍｇ·ｋｇ－１ｂｗ·ｄ－１）；

ＬＰ为最大日消费量（ｋｇ·ｄ－１），百合以药典标准
１２ｇ计；ＭＲＬ为此品种中该农药的最大残留限量值
（ｍｇ·ｋｇ－１）；ｂｗ为平均体质量（ｋｇ），以 ６０ｋｇ计；
ＨＱａ为急性风险商，ＡＲｆＤ为急性参考剂量。

结果显示，百合中１１种农药的急性、慢性风险
商均低于１，表明其对一般人群的急性、慢性风险处
于可接受水平。

表２　百合中农药限量风险商结果
Ｔａｂ．２　ＲｅｓｕｌｔｓｏｆｒｉｓｋｑｕｏｔｉｅｎｔｉｎＬｉｌｉｉＢｕｌｂｕｓ

ＳｅｒｉａｌＮｏ Ｐｅｓｔｉｃｉｄｅｎａｍｅ　　 ＭＲＬ／ｍｇ·ｋｇ－１ ＡＤＩ／ｍｇ·ｋｇ－１ｂｗ ＡＲｆＤ／ｍｇ·ｋｇ－１ｂｗ ＨＱｃ ＨＱａ

１ Ｃｈｌｏｒｏｔｈａｌｏｎｉｌ ００５ ００２ ０６ ０００３ ≤１

２ Ａｃｅｔａｍｉｐｒｉｄ ００５ ００７ ０１ ０００１

３ Ｄｉｆｅｎｏｃｏｎａｚｏｌｅ ００５ ００１ ０３ ０００５

４ Ｐｙｒａｃｌｏｓｔｒｏｂｉｎ ０１ ００３ ００５ ０００４

５ Ｐｒｏｐｉｃｏｎａｚｏｌｅ ００５ ００７ ０３ ０００１

６ Ｃｙｐｒｏｄｉｎｉｌ １ ００３ ／ ００３５

７ Ｔｅｂｕｆｅｎｏｚｉｄｅ ０１ ００２ ０９ ０００５

８ Ｐｙｍｅｔｒｏｚｉｎ ００５ ００３ ０１ ０００２

９ Ｅｐｏｘｉｃｏｎａｚｏｌｅ ０２ ００２ ００２３ ００１１

１０ Ａｂａｍｅｃｔｉｎ ００５ ０００１ ／ ００５３

１１ Ｚｉｎｅｂ ２ ００３ ／ ００７０

注：ＡＤＩ－每日允许摄入量；ＡＲｆＤ－急性参考剂量；ＨＱｃ－慢性风险商；ＨＱａ－急性风险商；／－无参考值。

Ｎｏｔｅ：ＡＤＩ－ａｌｌｏｗａｂｌｅｄａｉｌｙｉｎｔａｋｅ；ＡＲｆＤ－ａｃｕｔｅｒｅｆｅｒｅｎｃｅｄｏｓｅ；ＨＱｃ－ｃｈｒｏｎｉｃｒｉｓｋｑｕｏｔｉｅｎｔ；ＨＱａ－ａｃｕｔｅｒｉｓｋｑｕｏｔｉｅｎｔ；／－Ｎｏｒｅｆｅｒｅｎｃｅｖａｌｕｅ．

４　方法的建立与验证
４１　溶液制备方法
４１１　混合对照品溶液的制备　精密吸取１０种

农药混合对照品溶液１ｍＬ，置２０ｍＬ量瓶中，用乙
腈稀释至刻度，摇匀。

４１２　气相色谱串联质谱法分析用内标溶液的
·５６３２·
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制备　取磷酸三苯酯对照品适量，精密称定，加乙腈
溶解并制成每 １ｍＬ含１０ｍｇ的溶液，精密量取适
量，加乙腈制成每１ｍＬ含０１μｇ的溶液。
４１３　空白基质溶液的制备　取空白基质样品，
同供试品溶液的制备方法处理制成空白基质溶液。

４１４　基质混合对照溶液的制备　分别精密量取
空白基质溶液１０ｍＬ（６份），置氮吹仪上，４０℃水浴
浓缩至约０４ｍＬ，分别加入混合对照品溶液５、１０、２０、
５０、１００、２００、５００μＬ，加乙腈稀释至１ｍＬ，涡旋混匀。
４１５　供试品溶液的制备　取供试品粉末（过三
号筛）３ｇ，精密称定，置 ５０ｍＬ苯乙烯具塞离心管
中，加入１％冰乙酸溶液１５ｍＬ，涡旋使药粉充分浸
润，放置３０ｍｉｎ，精密加入乙腈１５ｍＬ，涡旋使混匀，置
振荡器上剧烈振荡（每分钟５００次）５ｍｉｎ，于冰浴中
放置２０ｍｉｎ，加入无水硫酸钠与无水乙酸钠的混合粉
末（４∶１）７５ｇ，立即摇散，再置振荡器上剧烈振荡（每
分钟５００次）３ｍｉｎ，离心（４０００ｒ·ｍｉｎ－１）５ｍｉｎ。精密
量取上清液１ｍＬ，用乙腈稀释至１０ｍＬ，摇匀。
４２　检测方法

４２１　液相色谱质谱联用方法（ＬＣＭＳ／ＭＳ）　色
谱条件：以十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂

（２１ｍｍ×１０ｃｍ，１８μｍ）。以０１％甲酸溶液（含
５ｍｍｏｌ·Ｌ－１甲酸铵）为流动相 Ａ，以甲醇０１％甲
酸溶液（含５ｍｍｏｌ·Ｌ－１甲酸铵）（９５∶５）为流动相
Ｂ，梯度洗脱：０～１ｍｉｎ，Ｂ为７０％；１～１２ｍｉｎ，Ｂ为
３０％→１００％；１２～１４ｍｉｎ，Ｂ为 １００％。流速为
０３ｍＬ·ｍｉｎ－１，柱温为４０℃。

质谱条件：以三重四极杆串联质谱仪检测；离子

源为电喷雾（ＥＳＩ）离子源，正负离子切换扫描模式。
监测模式为多反应监测（ＭＲＭ），各化合物参考保留
时间、监测离子对、碰撞电压（ＣＥ）见表３。为提高
检测灵敏度，根据保留时间分段监测各农药。

分别精密量取上述的基质混合对照溶液及供试

品溶液各１ｍＬ，精密加入水０３ｍＬ，混匀，滤过，取
续滤液。分别精密吸取上述两种溶液各１～５μＬ，
注入液相色谱串联质谱仪。当供试品色谱中有相应

农药检出时，取与供试品色谱峰面积最接近的对照

品质量浓度，以外标法计算。

表３　ＬＣＭＳ／ＭＳ法测定百合中各农药及相关化学品、内标化合物保留时间、监测离子对及碰撞电压（ＣＥ）参考值
Ｔａｂ．３　Ｐｅｓｔｉｃｉｄｅｓａｎｄｒｅｌａｔｅｄｃｈｅｍｉｃａｌｓ，ｒｅｔｅｎｔｉｏｎｔｉｍｅｏｆｉｎｔｅｒｎａｌｓｔａｎｄａｒｄｃｏｍｐｏｕｎｄｓ，ｍｏｎｉｔｏｒｉｎｇｉｏｎｐａｉｒｓａｎｄｃｏｌｌｉｓｉｏｎｖｏｌｔａｇｅ
（ＣＥ）ｉｎＬｉｌｌｉＢｕｌｂｕｓｂｙＬＣＭＳ／ＭＳ

ＳｅｒｉａｌＮｏ Ｐｅｓｔｉｃｉｄｅｎａｍｅ　　 ｔＲ／ｍｉｎ Ｍｏｄｅ ｍ／ｚ（Ｍｏｔｈｅｒｉｏｎ） ｍ／ｚ（Ｄａｕｇｈｔｅｒｉｏｎ） ＣＥ／Ｖ

１ Ｐｙｍｅｔｒｏｚｉｎ ０９５ ＋ ２１８２ １０５２ －２２
２１８２ ７８１ －４１

２ Ｔｅｂｕｆｅｎｏｚｉｄｅ ９３１ ＋ ３５３２ １３３１ －２０
３５３２ ２９７１ －８

３ Ｐｙｒａｃｌｏｓｔｒｏｂｉｎ ９９５ ＋ ３８８１ ２９６１ －１９
３８８１ １９４１ －１７

４ Ａｃｅｔａｍｉｐｒｉｄ ２７４ ＋ ２２３１ １２６０ －２２
２２３１ ５６１ －１５

５ Ｄｉｆｅｎｏｃｏｎａｚｏｌｅ １０２８ ＋ ４０６１ ３３７０ －１７
４０６１ ２５１０ －２５

６ Ｐｒｏｐｉｃｏｎａｚｏｌｅ ９７３ ＋ ３４２０ １５９１ －３０
３４２０ ２０５１ －１８

７ Ｅｐｏｘｉｃｏｎａｚｏｌｅ ８９５ ＋ ３３０１ １２１２ －２１
３３０１ １４１１ －１８

８ Ｃｙｐｒｏｄｉｎｉｌ ９１６ ＋ ２２６１ ９３１ －３４
２２６１ １０８１ －２７

９ Ａｂａｍｅｃｔｉｎ １２５３ ＋ ８９５６ ４４９３ －５０
８９５６ ７５１３ －４５

１０ Ｃｈｌｏｒｏｔｈａｌｏｎｉｌ ５７９ － ２４４９ １８１９ ３５
２４４９ １７４９ ３２

４２２　气相色谱质谱联用方法（ＧＣＭＳ／ＭＳ）　色
谱条件：同农药残留量测定法“第五法 药材及饮片

（植物类）中禁用农药多残留测定法”。

用５０％苯基甲基聚硅氧烷为固定液的弹性
石英毛细管柱（柱长为３０ｍ，柱内径为０２５ｍｍ，
膜厚度为 ０２５μｍ）。进样口温度２５０℃，不分

流进样。载气为高纯氦气（Ｈｅ）。进样口为恒压
模式，柱前压力为 １４６ｋＰａ。升温程序：初始 ６０
℃（保持１ｍｉｎ），以３０℃·ｍｉｎ－１升至１２０℃，再
以１０℃·ｍｉｎ－１升至１６０℃，再以２℃·ｍｉｎ－１升
至２３０℃，最后再以 １５℃·ｍｉｎ－１升至 ３００℃
（保持６ｍｉｎ）。
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质谱条件：以三重四极杆串联质谱仪检测；

离子源为电子轰击源（ＥＩ），离子源温度 ２５０℃。
碰撞气为氮气或氩气。质谱传输接口温度 ２５０
℃。质谱监测模式为 ＭＲＭ，各化合物参考保留
时间、监测离子对、ＣＥ见表 ４。为提高检测灵敏
度，根据保留时间分段监测各农药。

分别精密量取上述的基质混合对照溶液及供试

品溶液各１ｍＬ，精密加入内标溶液０３ｍＬ，混匀，滤
过，取续滤液。分别精密吸取上述两种溶液各

１μＬ，注入气相色谱串联质谱仪。当供试品色谱中
有相应农药检出时，取与供试品色谱峰面积最接近

的对照品质量浓度，以内标法计算。

表４　ＧＣＭＳ／ＭＳ测定百合中各农药及相关化学品、内标化合物保留时间、监测离子对及碰撞电压（ＣＥ）参考值
Ｔａｂ．４　Ｐｅｓｔｉｃｉｄｅｓａｎｄｒｅｌａｔｅｄｃｈｅｍｉｃａｌｓ，ｒｅｔｅｎｔｉｏｎｔｉｍｅｏｆｉｎｔｅｒｎａｌｓｔａｎｄａｒｄ（ＩＳ）ｃｏｍｐｏｕｎｄｓ，ｍｏｎｉｔｏｒｉｎｇｉｏｎｐａｉｒｓａｎｄｃｏｌｌｉｓｉｏｎｖｏｌｔ
ａｇｅ（ＣＥ）ｉｎＬｉｌｌｉＢｕｌｂｕｓｂｙＧＣＭＳ／ＭＳ

ＳｅｒｉａｌＮｏ Ｐｅｓｔｉｃｉｄｅｓ　　　　 ｔＲ／ｍｉｎ ｍ／ｚ（Ｍｏｔｈｅｒｉｏｎ） ｍ／ｚ（Ｄａｕｇｈｔｅｒｉｏｎ） ＣＥ／Ｖ

１ Ｃｈｌｏｒｏｔｈａｌｏｎｉｌ １７８３ ２６３９ １６８０ ２４
２６３９ ２２８８ １４
２６５９ １６８０ ２２

２ Ｄｉｆｅｎｏｃｏｎａｚｏｌｅ ４５２３ ３２３０ ２６５０ １４
２６５０ ２０２０ ２０
２６５０ １３９０ ３０

３ Ａｃｅｔａｍｉｐｒｉｄ ４０１０ １５２０ １１６０ １８
１５２０ ８９０ ２６
２２１０ ５６０ ２２

４ Ｐｒｏｐｉｃｏｎａｚｏｌｅ ３５００／３５２６ １７３０ １０９０ ２８
１７３０ １４５０ １６
２５９０ ６９０ １４

５ Ｃｙｐｒｏｄｉｎｉｌ ２３５８ ２２５２ ２２４３ １６
２２４１ ２０８１ ２２
２２４１ １９７１ １４

６ Ｅｐｏｘｉｃｏｎａｚｏｌｅ ３７３８ １９２０ １３８０ １４
１９２０ １１１１ ２４
１９２０ １０２１ ２６

７ Ｔｒｉｐｈｅｎｙｌｐｈｏｓｐｈａｔｅ（ＩＳ） ３７０８ ３２６０ ２３３０ １２
３２６０ ２１５０ ２１
３２６０ １６９０ ３０

４３　方法学研究
４３１　线性关系考察　取混合对照品溶液，精密
吸取５、１０、２５、５０、１００、２５０、５００μＬ，分别置１ｍＬ量

瓶中，用乙腈稀释至刻度，配制为系列浓度溶液，精

密吸取适量，测定，建立各组分的标准曲线，结果见

表５，各品种在相应浓度范围内线性关系良好。

表５　百合中１０种农药的标准曲线信息
Ｔａｂ．５　Ｓｔａｎｄａｒｄｃｕｒｖｅｉｎｆｏｒｍａｔｉｏｎｏｆ１０ｐｅｓｔｉｃｉｄｅｓｉｎｌｉｌｌｉＢｕｌｂｕｓ

Ｍｅｔｈｏｄ ＳｅｒｉａｌＮｏ Ｐｅｓｔｉｃｉｄｅｓ　　　 Ｌｉｎｅａｒｒａｎｇｅ／ｎｇ·ｍＬ－１ Ｌｉｎｅａｒｅｑｕａｔｉｏｎ　　　 ｒ

ＧＣＭＳ／ＭＳ １ Ｃｈｌｏｒｏｔｈａｌｏｎｉｌ ２５－２５０ Ｙ＝１０９６ｅ－２Ｘ－４５８０ｅ－２ ０９９８

２ Ｄｉｆｅｎｏｃｏｎａｚｏｌｅ １－５０ Ｙ＝０３５４０Ｘ＋５９９７１ｅ－２ ０９９８

３ Ａｃｅｔａｍｉｐｒｉｄ ２－１００ Ｙ＝２９３５９ｅ－２Ｘ＋３９１５７ｅ－２ ０９９９

４ Ｐｒｏｐｉｃｏｎａｚｏｌｅ ０５－２５ Ｙ＝０１２９１Ｘ＋２４０２０ ０９９９

５ Ｃｙｐｒｏｄｉｎｉｌ １－１００ Ｙ＝０１１４２Ｘ＋０１１０９ ０９９９

６ Ｅｐｏｘｉｃｏｎａｚｏｌｅ ０５－５０ Ｙ＝０１１７６Ｘ＋５４０１６ ０９９９

ＬＣＭＳ／ＭＳ １ Ｐｙｍｅｔｒｏｚｉｎ １－１００ Ｙ＝６７８５１６Ｘ＋４６７０８ ０９９５

２ Ｄｉｆｅｎｏｃｏｎａｚｏｌｅ ０５－５０ Ｙ＝５３９８１８Ｘ＋３６０４ ０９９８

３ Ｔｅｂｕｆｅｎｏｚｉｄｅ ０２５－２５ Ｙ＝３９０１２９Ｘ－５８１４ ０９９８

４ Ｐｒｏｐｉｃｏｎａｚｏｌｅ ０２５－２５ Ｙ＝１８６３０７Ｘ－１８４８０ ０９９８
５ Ｐｙｒａｃｌｏｓｔｒｏｂｉｎ ０２５－２５ Ｙ＝２５０８８１Ｘ＋１５５１５ ０９９７
６ Ｅｐｏｘｉｃｏｎａｚｏｌｅ ０５－５０ Ｙ＝４０９９５２Ｘ＋２９８６２ ０９９８
７ Ａｃｅｔａｍｉｐｒｉｄ １－１００ Ｙ＝６４１８４４Ｘ＋１９９７７ ０９９８
８ Ｃｙｐｒｏｄｉｎｉｌ １－１００ Ｙ＝２６０８６９Ｘ＋３５１６３ ０９９６
９ Ａｂａｍｅｃｔｉｎ ０２５－２５ Ｙ＝７２１Ｘ－２５２ ０９９０
１０ Ｃｈｌｏｒｏｔｈａｌｏｎｉｌ ２５－２５０ Ｙ＝２４６３Ｘ＋１２５ ０９９０

·７６３２·
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４３２　精密度考察　采用标准曲线第４浓度水平
的溶液，连续进样 ６次，计算相对标准偏差（ＲＳＤ）

值，结果见表６，各成分在气质液质方法中精密度良
好，符合痕量分析方法技术要求。

表６　百合中１０种农药的精密度、回收率及灵敏度数据
Ｔａｂ．６　Ｄａｔａｏｆｐｒｅｃｉｓｉｏｎ，ｒｅｃｏｖｅｒｙａｎｄｓｅｎｓｉｔｉｖｉｔｙｏｆ１０ｐｅｓｔｉｃｉｄｅｓｉｎｌｉｌｌｉＢｕｌｂｕｓ

Ｍｅｔｈｏｄ　
Ｓｅｒｉａｌ

Ｎｏ．
Ｐｅｓｔｉｃｉｄｅｓ　　

Ｒｅｃｏｖｅｒｙ／％

Ｌｏｗ Ｍｅｄｉａｎ Ｈｉｇｈ

Ａｖｅｒａｇｅ

ｒｅｃｏｖｅｒｙ／％

Ｐｒｅｃｉｓｉｏｎ

／％

Ｌｏｗｅｒｌｉｍｉｔｏｆｑｕａｎｔｉｔａｔｉｏｎ

（ＬＬＯＱ）／ｍｇ·ｋｇ－１

ＧＣＭＳ／ＭＳ １ Ｃｈｌｏｒｏｔｈａｌｏｎｉｌ ７７８７ １１５０１ １００２８ １００３ ５８ ０００２５

２ Ｄｉｆｅｎｏｃｏｎａｚｏｌｅ ７６６５ １０８５９ ９６７２ ９９１ ９１ ００１

３ Ａｃｅｔａｍｉｐｒｉｄ ８１０５ １０４４２ ９６７２ ９１２ ６２ ００２

４ Ｐｒｏｐｉｃｏｎａｚｏｌｅ ８６３２ ９５０４ ９７０６ ９６７ ４８ ０００５

５ Ｃｙｐｒｏｄｉｎｉｌ ７７９７ ８８５４ ９１２１ ９６７ ３１ ００１

６ Ｅｐｏｘｉｃｏｎａｚｏｌｅ ８８４６ １０２５３ ９９１７ ９７１ １０８ ０００５

ＬＣＭＳ／ＭＳ １ Ｐｙｍｅｔｒｏｚｉｎ １０２８２ ８８９０ ９２９６ ９３０ ０４ ００１

２ Ｄｉｆｅｎｏｃｏｎａｚｏｌｅ １０３００ ８６５７ ９１３０ ９７７ １１ ０００５

３ Ｔｅｂｕｆｅｎｏｚｉｄｅ １０５５４ ９３０７ ９６３３ ９７４ ２６ ０００２５

４ Ｐｒｏｐｉｃｏｎａｚｏｌｅ １１３５６ ９０００ ９７３５ ９７７ ２８ ０００２５

５ Ｐｙｒａｃｌｏｓｔｒｏｂｉｎ １０２８６ ９４９７ ９７６８ ９２１ ２２ ０００２５

６ Ｅｐｏｘｉｃｏｎａｚｏｌｅ １０４１７ ９１９７ ９２０９ １０４９ １７ ０００５

７ Ａｃｅｔａｍｉｐｒｉｄ １１２９７ １０１８５ １０４８７ ９１３ ０９ ００１

８ Ｃｙｐｒｏｄｉｎｉｌ １０２５８ ９７５６ ９７６９ ９６３ １０ ００１

９ Ａｂａｍｅｃｔｉｎ ９２６４ ８７５０ ８４９８ ８５０ ８１ ０００２５

４３３　准确度考察　采用百合空白基质加标的方
式进行低、中、高３水平回收率实验。

液质部分，分别以校准曲线最低浓度水平、第４
浓度水平、最高浓度水平考察，测定结果见表６，除
百菌清３水平回收率ＲＳＤ值大于２０％外，各成分回
收率良好，回收率在 ７２０％ ～１１５３％内，ＲＳＤ在
４７％～１２７％内（ｎ＝９），推荐百菌清以气质方法
测定，液质方法仅在必要时验证使用。

气质部分，因啶虫脒、苯醚甲环唑、丙环唑的实

际信噪比不能满足最低校准浓度的灵敏度要求，采

用第２浓度水平、第４浓度水平、最高浓度水平考
察，其他成分以校准曲线最低浓度水平、第４浓度水
平、最高浓度水平考察，测定结果见表６，各成分回
收率良好，回收率在７６２％ ～１１８９％范围内，ＲＳＤ
在７６％～１７３％范围内（ｎ＝９）。
４３４　灵敏度考察　以校准曲线最低浓度水平的
实际信噪比考察各农药品种的灵敏度，液质部分除百

菌清外９个品种均大于１０，气质部分除啶虫脒、苯醚
甲环唑、丙环唑外３个品种均大于１０。分别将各品种
按准确度考察项下校准曲线最低浓度水平、第２浓度
水平，将各农药相应浓度作为对应测定方法的定量下

限（ＬＬＯＱ），见表６，对应提取离子流图见图１。

５　样品测定结果
按照课题组转化原则，研究所有样品为收集自

市场及种植地，覆盖多产地多基源的 ５０批百合样
品，包括湖南、江西、甘肃等产地，野生百合、甘肃地

方标准收载的百合及炮制品蜜百合，一定范围内确

保建立方法的兼容性。采用拟定方法检测，百合中

常用农药检出率相对较高，包括丙环唑、吡唑醚菌

酯、苯醚甲环唑等，大多数样品的农药残留量处于较

低水平，吡唑醚菌酯、苯醚甲环唑存在超标现象。各

品种残留量范围、检出率、超标率见表７。

６　转化标准确定
根据标准转化原则，基于上述标准限量和检测

方法科学性、准确性验证结果，完成标准适用性评

估。最终将ＧＢ２７６３２０２１百合（干）中１０种农药残
留限量转化为百合药品农残限量，即百合中各农药

残留量分别为百菌清（００５ｍｇ·ｋｇ－１）、啶虫脒
（００５ｍｇ·ｋｇ－１）、苯醚甲环唑（００５ｍｇ·ｋｇ－１）、
丙环唑（００５ｍｇ·ｋｇ－１）、吡蚜酮（００５ｍｇ·ｋｇ－１）、
阿维菌素（００５ｍｇ·ｋｇ－１）、虫酰肼（０１ｍｇ·ｋｇ－１）、氟
环唑（０２ｍｇ·ｋｇ－１）、吡唑醚菌酯（０１ｍｇ·ｋｇ－１）、嘧
菌环胺（１ｍｇ·ｋｇ－１）。

７　讨　论
７１　空白基质及样品收集

在百合空白基质筛查中发现百合样品普遍存在

监测农药检出现象，采用赴湖南龙山收集新鲜百合、
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图１　百合中各农药定量下限提取离子流图
Ｆｉｇ１　ＥＩＣｏｆＬＬＯＱｉｎＬｉｌｉｉＢｕｌｂｕｓ

野生百合等方式扩大筛查来源，得到不含监测农药

（峰面积低于最低校准浓度峰面积的二分之一）的

百合空白基质，空白基质、对照品及阳性样品图谱见

图２。同时从市场购买百合炮制品蜜百合，增加筛
查范围，为明确百合农残状况提供物质基础。

７２　供试品溶液制备方法考察
百合中主要含有多糖、甾体皂苷、酚酸甘油酯、

生物碱、黄酮等成分［１４１５］，供试品溶液制备针对百

合基质化学成分及研究检测目标物性质，考虑中药

干粉加水充分溶胀有利于提取，同时尽可能与《中

国药典》２０２０年版禁用农残测定方法实现统一，采
用《中国药典》２０２０年版四部通则 ２３４１第五法的
ＱｕＥＣｈＥＲＳ提取方法制备。重点对百菌清、吡蚜酮
分别考察酸水和水浸泡后乙腈提取的方式，１０种农
药中吡蚜酮、虫酰肼为使用水浸泡回收率较高，百菌

清、嘧菌环胺、啶虫脒为使用酸水浸泡回收率较高，

氟环唑、丙环唑、苯醚甲环唑、吡唑醚菌酯、阿维菌素

２种方法条件下回收率相差不大，具体数据见表８。
最终综合方法一致性、平衡采用同一方法各指标共

测回收率、提高提取效率及操作便捷等原则，确定百合

中转化农药品种的前处理方法。

７３　检测方法考察
针对百合转化农药品种性质，分别采用气质联

用、液质联用法考察检测条件及参数优化。其中气质

法测定沸点为３５０℃的百菌清时，分别考察了不同进
样口温度、传输线温度、离子源温度对结果的影响，当

离子源温度为２００℃时百菌清响应低，随着温度提升
至２５０、２９０℃时响应值趋于稳定，结果表明在一定范
围内提升温度可提高检测的灵敏度与稳定性，最终兼

顾共测品种的性质，同时以与《中国药典》２０２０年版
四部通则２３４１第五法气质法质谱参数尽可能统一的
原则，确定检测方法。同时尝试在液质负离子模式下

完成对百菌清的检测，通过优化参数可实现测定，但

灵敏度及重现性等气质法测定更佳。

表７　百合样品农药残留量结果
Ｔａｂ．７　ＲｅｓｕｌｔｓｏｆｐｅｓｔｉｃｉｄｅｒｅｓｉｄｕｅｓｉｎＬｉｌｉｉＢｕｌｂｕｓｓａｍｐｌｅｓ

Ｓｅｒｉａｌｎｕｍｂｅｒ Ｐｅｓｔｉｃｉｄｅｎａｍｅ　　 ＭＲＬ／ｍｇ·ｋｇ－１ Ｒａｎｇｅｏｆｒｅｓｕｌｔｓ／ｍｇ·ｋｇ－１ Ｄｅｔｅｃｔｉｏｎｒａｔｅ／％ Ｏｖｅｒｓｔａｎｄａｒｄｒａｔｅ／％

１ Ｃｈｌｏｒｏｔｈａｌｏｎｉｌ ００５ － ０ ０
２ Ａｃｅｔａｍｉｐｒｉｄ ００５ ００１－００３ １６ ０
３ Ｄｉｆｅｎｏｃｏｎａｚｏｌｅ ００５ ０００７－０１２６ ３８ ４
４ Ｐｙｒａｃｌｏｓｔｒｏｂｉｎ ０１ ０００４－０２５７ ５０ １６
５ Ｐｒｏｐｉｃｏｎａｚｏｌｅ ００５ ０００３－００４９ ８ ０
６ Ｃｙｐｒｏｄｉｎｉｌ １ － ０ ０
７ Ｔｅｂｕｆｅｎｏｚｉｄｅ ０１ ０００３－０２８ ２２ ０
８ Ｐｙｍｅｔｒｏｚｉｎ ００５ － ０ ０
９ Ｅｐｏｘｉｃｏｎａｚｏｌｅ ０２ ０００８－００２０ ４ ０
１０ Ａｂａｍｅｃｔｉｎ ００５ － ０ ０

注：－－未检出。

Ｎｏｔｅ：－－Ｎｏｔｄｅｔｅｃｔｅｄ．
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Ａ－空白基质；Ｂ－阳性样品；Ｃ－基质混合对照品。

Ａ－ｎｅｇａｔｉｖｅｓａｍｐｌｅ；Ｂ－ｐｏｓｉｔｉｖｅｓａｍｐｌｅ；Ｃ－ｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｕｂｓｔａｎｃｅｉｎｎｅｇａｔｉｖｅｓａｍｐｌｅ．

图２　百合样品、对照品溶液的ＧＣＭＳ／ＭＳ（１）与ＬＣＭＳ／ＭＳ（２）典型总离子流图（ＴＩＣ）
Ｆｉｇ２　ＴＩＣｏｆＧＣＭＳ／ＭＳ（１）ａｎｄＬＣＭＳ／ＭＳ（２）ｏｆｓａｍｐｌｅｓａｎｄｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓｏｌｕｔｉｏｎｓ

表８　百合供试品溶液制备方法考察回收率对比
Ｔａｂ．８　ＣｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓｏｆＬＩｌｌｉＢｕｌｂｕｓｓａｍｐｌｅｓｏｌｕ
ｔｉｏｎｂｙｄｉｆｆｅｒｅｎｔｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄｓ

Ｓｅｒｉａｌ

ｎｕｍｂｅｒ

Ｐｅｓｔｉｃｉｄｅ　

ｎａｍｅ　

Ｔｈｅｒｅｃｏｖｅｒｙｒａｔｅｓｏａｋｅｄ

ｂｙｗａｔｅｒ／％

Ｔｈｅｒｅｃｏｖｅｒｙｒａｔｅｓｏａｋｅｄ

ｂｙｗａｔｅｒａｄｄｅｄａｃｉｄ／％

１ Ｃｈｌｏｒｏｔｈａｌｏｎｉｌ ６１２ ９６９

２ Ａｃｅｔａｍｉｐｒｉｄ ６９７ ８５９

３ Ｄｉｆｅｎｏｃｏｎａｚｏｌｅ ８３９ ８５２

４ Ｐｙｒａｃｌｏｓｔｒｏｂｉｎ ９３４ ９２５

５ Ｐｒｏｐｉｃｏｎａｚｏｌｅ ８６２ ８７０

６ Ｃｙｐｒｏｄｉｎｉｌ ７７５ ８６５

７ Ｔｅｂｕｆｅｎｏｚｉｄｅ ９８５ ８９１

８ Ｐｙｍｅｔｒｏｚｉｎ ９２６ ８０８

９ Ｅｐｏｘｉｃｏｎａｚｏｌｅ ９２７ ９５６

１０ Ａｂａｍｅｃｔｉｎ ８５８ ９０３

７４　可共测品种方法的选择
建立液质法测定９个品种、气质法测定６个品

种的方法，综合共测品种在相应方法中的灵敏度，见

表６，推荐除百菌清采用气质法测定外其他９个品
种均可采用液质法测定，其中嘧菌环胺、氟环唑二者

均可，苯醚甲环唑、啶虫脒、丙环唑首选液质测定，共

测方法可作为基质干扰或样品结果存疑的辅助验证

方法。如果不能确证，可选用其他监测离子对重新

进样确证或选用其他分析仪器来确证，如选用高分

辨率质谱等确证手段［１６］。

７５　检测注意事项
检测过程各项操作与现行禁用农药检测法注意

事项一致，如空白基质的选择、中药取样的代表性、

前处理过程的控温、整体流程的控时、制备与测定的

衔接、关注仪器状态、环境温湿度的影响，以确保检

测数据的准确性及稳定性，同时有必要手段保证有

效排除假阴性或假阳性结果［１７］。

ＲＥＦＥＲＥＮＣＥＳ
［１］　Ｃｈ．Ｐ（２０２０）ＶｏｌⅠ（中国药典２０２０年版．一部）［Ｓ］．２０２０：

１３７１３８．
［２］　ＳＯＮＧＹ，ＬＩＵＬＸ，ＺＨＡＯＫＷ，ｅｔａｌ．Ｓｔｕｄｙｏｎｍｅｄｉｃｉｎａｌｅｄｉ

ｂｉｌｉｔｙｏｆＬｉｌｙａｎｄｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐｂｅｔｗｅｅｎｍｅｄｉｃｉｎｅａｎｄｆｏｏｄ［Ｊ］．
ＣｈｉｎａＪＢａｓｉｃＭｅｄＴｒａｄｉｔＣｈｉｎＭｅｄ（中国中医基础医学杂志），
２０２３，２９（２）：２７６２７９．

［３］　ＨＥＳＢ，ＺＨＡＮＧＬＰ，ＷＥＩＷＪ，ｅｔａｌ．Ｓｔｕｄｙｏｎｔｈｅｃｈｅｍｉｃａｌ
ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓｆｒｏｍｔｈｅｂｕｌｂｓｏｆＬｉｌｉｕｍｂｒｏｗｎｉｉ［Ｊ］．ＷｅｓｔＣｈｉｎａＪ
ＰｈａｒｍＳｃｉ（华西药学杂志），２０２４，３９（２）：１３３１３６．

［４］　ＳＵＱ，ＷＵＰ，ＸＩＡＢＨ，ｅｔａｌ．Ａｄｖａｎｃｅｉｎｒｅｓｅａｒｃｈｏｎｃｈｅｍｉｃａｌ
ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓａｎｄｐｈａｒｍａｃｏｌｏｇｉｃａｌａｃｔｉｖｉｔｉｅｓｏｆｌｉｌｉｕｍ［Ｊ］．Ｃｈｉｎ
ＰｈａｒｍＪ（中国药学杂志），２０２１，５６（１１）：８７５８８２．

［５］　ＪＩＮＹ，ＺＨＡＮＧＹ，ＺＨＡＯＨＹ，ｅｔａｌ．Ｅｆｆｅｃｔｓｏｆｄｉｆｆｅｒｅｎｔｐｒｏ

·０７３２· ＣｈｉｎＰｈａｒｍＪ，２０２４Ｄｅｃｅｍｂｅｒ，Ｖｏｌ５９Ｎｏ２４　 　 　　　　　　　　 中国药学杂志２０２４年１２月第５９卷第２４期



ｃｅｓｓｉｎｇｍｅｔｈｏｄｓｏｎｃｈｅｍｉｃａｌｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓｏｆＬａｎｚｈｏｕＬｉｌｙ［Ｊ］．
ＧａｎｓｕＳｃｉＴｅｃｈｎｏｌ（甘肃科技），２０２２，３８（２０）：３６３９．

［６］　ＬＩＱ，ＳＨＩＹＨ，ＺＨＵＪ，ｅｔａｌ．Ｒｅｓｏｕｒｃｅｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎａｎｄｍｏｄｅｒｎ
ｒｅｓｅａｒｃｈｐｒｏｇｒｅｓｓｏｆｍｅｄｉｃｉｎａｌａｎｄｆｏｏｄｈｏｍｏｌｏｇｏｕｓＬｉｌｙ［Ｊ］．
ＣｈｉｎＷｉｌｄＰｌａｎｔＲｅｓｏｕｒ（中国野生植物资源），２０２３，４２（３）：
８７９５．

［７］　ＪＩＡＯＸＬ，ＺＨＡＮＧＸＭ，ＺＨＯＵＹＨＡｄｖａｎｃｅｓｉｎｔｈｅｓｔｕｄｙｏｆ
ｍｅｄｉｃｉｎａｌＬｉｌｉｕｍｂｕｌｂｄｉｓｅａｓｅｓ［Ｊ］．ＣｈｉｎａＰｌａｎｔＰｒｏｔｅｃｔｉｏｎ（中
国植保导刊），２０２１，４１（１０）：３０３７．

［８］　ＹＡＮＧＣＲＴｈｅｃｕｒｒｅｎｔａｎｄｃｏｕｎｔｅｒｍｅａｓｕｒｅｓｏｆｐｅｓｔｉｃｉｄｅｓｉｎ
ＴＣＭｈｅｒｂｓ［Ｊ］．ＭｏｄＣｈｉｎＭｅｄ（中国现代中药），２０１３，１５
（８）：６３３６３７．

［９］　ＰＥＮＧＺＧ，ＸＵＥＪ，ＬＵＯＹＭ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｏｒｇａｎｏ
ｐｈｏｓｐｈｏｒｕｓｐｅｓｔｉｃｉｄｅｒｅｓｉｄｕｅｉｎＣｈｉｎｅｓｅｈｅｒｂａｍｅｄｉｃｉｎｅ［Ｊ］．Ｊ
ＡｎｈｕｉＡｇｒｉｃＳｃｉ（安徽农业科学），２０１０，３８（２９）：１６２８８
１６２９０．

［１０］　ＬＯＮＧＨ，ＬＩＭ，ＬＯＮＧＪＨ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｃｈｌｏｒｏ
ｂｅｎｚａｍｉｄｅｒｅｓｉｄｕｅｓｏｎＬｉｌｉｕｍｌｉｌｉｕｍｂｙｕｌｔｒａｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅｌｉｑ
ｕｉｄｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙｔａｎｄｅｍ ｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．Ｈｕｂｅｉ
ＰｌａｎｔＰｒｏｔｅｃｔｉｏｎ（湖北植保），２０２２（３）：３６３８，４２．

［１１］　ＧＡＯＭＪ，ＬＵＬＮ，ＺＨＯＮＧＪＦ，ｅｔａｌ．Ｒｅｓｉｄｕｅｂｅｈａｖｉｏｒａｎｄ
ｄｉｅｔａｒｙｒｉｓｋａｓｓｅｓｓｍｅｎｔｏｆｚｉｎｅｂａｎｄｉｔｓｍｅｔａｂｏｌｉｔｅｅｔｈｙｌｅｎｅｔｈｉｏｕ
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