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摘要：为提高植物源性食品中灭草松残留量检测灵敏度和准确性，本文建立了超高效液相色谱串联质

谱（ＵＰＬＣＭＳ／ＭＳ）检测方法，将样品中残留的灭草松用酸性乙腈高速匀浆提取，提取液经强阴离子交换固相

萃取柱（ＭＡＸ）净化，采用ｐｈｅｎｏｍｅｎｅｘＫｉｎｅｔｅｘＸＢＣ１８（２．０×５０ｍｍ，２．６μｍ）色谱柱，以０．１％ 甲酸水溶液为

流动相Ａ，乙腈为流动相Ｂ，进行梯度洗脱，流速为０．３ｍＬ·ｍｉｎ１，质谱中选择多反应监测模式（ＭＲＭ）对植物

源性食品中灭草松进行检测和确证，基质加标法定量。结果表明：灭草松的浓度在２～５０ｎｇ·ｍＬ
１时，线性关

系良好，灭草松相关系数（ｒ）为０．９９９１。在０．０１～０．２０ｍｇ·ｋｇ
１浓度范围内，样品加标平均回收率范围在

７５．６％～１０９．３％，相对标准偏差为４．１％～８．４％，检出限为１０μｇ·ｋｇ
１。该方法具有快速、操作简单、灵敏度

高等优点，可满足植物源性食品中灭草松的检测要求。
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　　灭草松（Ｂｅｎｔａｚｏｎｅ，Ｃ１０Ｈ１２Ｎ２Ｏ３Ｓ，ＣＡＳＮｏ

２５０５７８９０）又名苯达松、排草丹，最早是由ＢＡＳＦ

公司开发研制的一种新型除草剂［１］，是一种触杀

型具有选择性的苗后除草剂［２］，具有高效、安全和

杀草谱广等优点，因此被广泛地用来防除大多数

禾本科作物，以及许多大粒种子作物中的阔叶杂

草。除草剂灭草松自问世以来，在我国得到了广

泛应用［３］，时间长达３０多年之久，但不合理施药

将直接导致农作物产品中除草剂残留超标，影响

食品安全，造成消费者身体伤害。目前，有关灭草

松在植物源性食品中最高残留限量（ＭＲＬ），中

国、欧盟、美国、日本及国际食品法典委员会

（ＣＡＣ）等国家和组织都有明确规定。其中，中国

的最高残留限量为０．０５～０．２０ｍｇ·ｋｇ
１，欧盟的

最高残留限量为０．０３～０．２０ｍｇ·ｋｇ
１，美国的最

高残留限量为０．０５～０．２５ｍｇ·ｋｇ
１，日本的最高

残留限量为０．０２～０．２０ｍｇ·ｋｇ
１，ＣＡＣ的最高残

留限量为０．１０～０．２０ｍｇ·ｋｇ
１。尤其在日本政府

实行肯定列表制度以来，对植物源性食品中农药

残留限量要求越来越严格，极大地影响了我国农

产品的出口贸易。因此，研究一套准确检测植物

源食品中灭草松残留量的分析方法具有重要

意义。

国内针对灭草松残留检测所需要的技术手段

主要有衍生化气相色谱法（附ＥＣＤ检测器）
［４６］、

衍生化气相色谱质谱法
［７９］、液相色谱法（附紫

外检测器）［１０１２］、液相色谱－串联质谱法
［１３１７］。

高效液相色谱法大多只能检测生活饮用水等简单

基质，但对于基质复杂的样品检测易受杂质干扰，

结果的灵敏度和准确性难以保证，而衍生化气相

色谱法和衍生化气相色谱质谱法均存在衍生化

效率不高、衍生物稳定性较差以及检测时间较长

等问题。高效液相色谱－串联质谱检测技术的出

现，解决了灭草松在气相色谱上热稳定性差、液相

色谱上灵敏度不高等难以检测的问题。本文针对

灭草松化合物的性质和植物源性食品的特点，研

究和探索了样品前处理检测技术，优化了色谱和

质谱的检测参数，建立了一种操作简便、灵敏度高

和选择性强的高效液相色谱－串联质谱（ＨＰＬＣ

ＭＳ／ＭＳ）检测植物源性食品（大米、玉米、大豆、番

茄、菜豆、甘蓝）中灭草松残留量的方法，以期为市

场监管部门抽检工作提供技术支持。

１　材料与方法
１．１　材料

试验于２０１９－２０２０年在黑龙江大学生命科

０７



５期 　　孙毅民等：超高效液相色谱串联质谱测定植物源性食品中灭草松残留量　　　　　　

学学院试验室和哈尔滨市海关技术中心实验室进

行，取有代表性的大米、玉米、大豆样品各５００ｇ，

用粉碎机粉碎，每个样品单独混匀。试样均分为

两份，装入洁净的容器内，密封并标明标记，常温

下保存。

取代表性的番茄、菜豆、甘蓝样品各５００ｇ，将

其可食部分切碎后（不可用水洗），用捣碎机将样

品加工成浆状，每个样品单独混匀。试样均分为

两份，装入洁净的容器内，密封并标明标记。于

－１８℃以下冷冻保存。

乙腈、甲醇、甲酸均为色谱纯；盐酸、氢氧化钠

为分析纯；灭草松标准品纯度大于等于９９％，德

国（ＳｉｇｍａＡｌｄｒｉｃｈ）公司。

ＯａｓｉｓＭＡＸ固相萃取小柱：６０ｍｇ，３ｍＬ。

有机微孔滤膜：０．２２μｍ。

供试仪器与设备为美国 ＡＢＩ公司的 Ｔｒｉｐｌｅ

ＱｕａｄＴＭ５５００Ｓｙｓｔｅｍ液相色谱－质谱／质谱联

用仪，配有电喷雾离子源（ＥＳＩ）；电子天平（ＰＬ３０３

和ＸＰ２０５，梅特勒托利多）；离心机（美国Ｂｅｃｋ

ｍａｎＡｌｌｅｇｒａ）；均质器（德国ＩＫＡ Ｔ２５）；氮吹

仪（ＮＥＶＡＰ１１２，美国Ｏｒｇａｎｏｍａｔｉｏｎ）。

１．２　方法

１．２．１　色谱条件　液相色谱柱：ｐｈｅｎｏｍｅｎｅｘ

ＫｉｎｅｔｅｘＸＢＣ１８（５０ｍｍ×２．１ｍｍ，２．６μｍ）；流

动相Ａ为０．１％甲酸水溶液，流动相Ｂ为乙腈，

流动相梯度洗脱程序详见表１；柱温：４０℃；流速：

０．３０ｍＬ·ｍｉｎ１；进样量：５μＬ。

表１　流动相梯度洗脱程序

保留时间／ｍｉｎ ０．１％甲酸水溶液（Ａ）／％ 乙腈（Ｂ）／％

０．００ ８５ １５

４．００ １５ ８５

７．００ １５ ８５

７．０１ ８５ １５

１０．００ ８５ １５

１．２．２　质谱条件　喷雾离子源（ＥＳＩ）负离子模

式；多反应监测 （ＭＲＭ）模式；离子源温度：

５００℃；气帘气（ＣＵＲ）：２０６．８５ｋＰａ，氮气；雾化

气（ＧＳ１）：３４４．７５ｋＰａ，氮气；辅助加热气（ＧＳ２）：

５５Ｌ·ｍｉｎ１；碰撞气（ＣＡＤ）：３４．４７５ｋＰａ，氩气，纯

度≥９９．９９９％；离子源喷雾电（ＩＳ）：－４．５ｋＶ；定

性离子对、定量离子对、去簇电压和碰撞气能量详

见表２。

表２　灭草松的定性离子对、定量离子对、

去簇电压和碰撞气能量

化合物
定性离子

对／（ｍ／ｚ）

定量离子

对／（ｍ／ｚ）

去簇电

压／Ｖ

碰撞气能

量／ｅＶ

灭草松 ２３８．９／１７５．０２３８．９／１３１．９ －５５，－５５ －２６，－４０

１．２．３　标准溶液配制　准确称取适量灭草松农

药标准品于烧杯中，用乙腈溶解转移并定容至

１００ｍＬ容量瓶中，配制成浓度为１００μｇ·ｍＬ
１的

标准储备溶液，此溶液－１８℃下储存，有效期为

１ａ。取２ｍＬ标准储备溶液至１００ｍＬ容量瓶

中，用乙腈定容至刻度，配制成浓度为２μｇ·ｍＬ
１

标准中间溶液，４℃下保存，有效期为１８０ｄ。根

据工作需要用初始流动相稀释成质量浓度为

０．０２０，０．０４，０．０５，０．２５和０．５００μｇ·ｍＬ
１系统标

准工作溶液。准确称取５．００ｇ空白样品各５份，

按１．５方法处理样品，经有机滤膜过滤后，加入标

准工作溶液，配制成所需质量浓度基质校准系列

工作溶液。

１．２．４　样品提取方法　分别称取大豆、玉米、大

米样品５．００ｇ置于５０ｍＬ离心管中，向其中加入

０．３ｍＬ１ｍｏｌ·Ｌ１盐酸溶液和１０ｍＬ水于旋涡混

合器上混合３０ｓ后放置３０ｍｉｎ。再加入２０ｍＬ

乙腈，采 用 均 质 器 高 速 提 取 ２ ｍｉｎ，然 后 用

５０００ｒ·ｍｉｎ１离心机离心５ｍｉｎ，用移液器将提取

液转移至５０ｍＬ容量瓶中，再用２０ｍＬ乙腈重复

提取１次，合并提取液于同１个５０ｍＬ容量瓶

中，并用水定容至刻度。用移液管准确移取

１０ｍＬ提取液，用１ｍｏｌ·Ｌ１氢氧化钠溶液调节

ｐＨ至６．０～８．０，待净化备用。

分别称取番茄、菜豆、甘蓝样品５．００ｇ置于

５０ｍＬ离心管中，向其中加入０．３ｍＬ１ｍｏｌ·Ｌ１

盐酸溶液和２０ｍＬ乙腈，采用均质器高速提取

２ｍｉｎ，然后５０００ｒ·ｍｉｎ１离心５ｍｉｎ，用移液器将

提取液转移至５０ｍＬ容量瓶中，再用２０ｍＬ乙腈

重复提取１次，合并提取液于同１个５０ｍＬ容量瓶

中，用水定容。用移液管准确移取１０ｍＬ提取液，

用１ｍｏｌ·Ｌ１氢氧化钠溶液调节ｐＨ至６．０～８．０，

待净化备用。

１．２．５　样品净化　将ＯａｓｉｓＭＡＸ固相萃取小柱

于固相萃取装置上，依次用３ｍＬ甲醇和３ｍＬ水

活化，然后将上述待净化样液上样，待液面全部降

落后再依次用３ｍＬ水和３ｍＬ甲醇淋洗净化小

１７
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柱，弃去流出液。最后用９ｍＬ２％甲酸甲醇溶

液洗脱，收集洗脱液于１５ｍＬ刻度离心管中，整

个过程控制流速在１～２ｍＬ·ｍｉｎ
１，洗脱液在

４５℃下经氮吹仪吹干后，向其中加入１．０ｍＬ初

始流动相溶解，过０．２２μｍ滤膜后进行质谱分析

测定。

１．２．６　数据分析　采用Ｅｘｃｅｌ２０１７应用软件处

理数据及制作图表。

２　结果与讨论

２．１　提取剂的选择

灭草松属于弱酸性除草剂，根据相似相溶的

原理，现有的文献中大多在酸性条件下使用丙酮

溶液作为提取溶剂［１１，１６］，或者使用乙腈作为提取

溶剂［１８１９］。为了考察不同样品基质所用溶剂的

提取效率，本试验在酸性条件下分别选择乙腈、丙

酮和乙酸乙酯作为提取剂进行了加标回收率试

验。从提取样液可以看出，丙酮和乙酸乙酯所提

取样液中颜色比较深且大豆、玉米样品油脂较多；

而采用乙腈提取时，不仅油脂和杂质提取的少而

且还可以沉淀部分蛋白质，便于提取液顺利通过

固相萃取小柱完成样液净化过程。从图１可以看

出，乙腈的提取加标收率都大于８０％，明显高于

其它两种溶剂的提取效果。因此，样品在提取时

选用酸性乙腈效果较为理想。

图１　不同提取溶剂的提取效率

２．２　净化方法的选择和固相萃取条件的优化

目前，对于粮谷样品中的灭草松的净化富集

主要使用固相萃取（ＳＰＥ）技术
［２０２１］，加速溶剂萃

取法（ＡＳＥ）
［２２］和凝胶渗透色谱（ＧＰＣ）

［２３］等净化

技术，本研究针对植物源性食品样品的特点，主要

考察了ＳＰＥ和ＧＰＣ这两种净化手段，分别采用

强阴离子交换固相萃取柱（ＭＡＸ）、Ｆｌｏｒｉｓｉｌ柱、

Ｓｉｌｉｃａ柱、ＧＰＣ进行净化效率比较。结果发现，

Ｓｉｌｉｃａ柱和Ｆｌｏｒｉｓｉｌ柱的回收率较差，可能由于化

合物自身极性较强，与正相柱之间形成的键合力

较强，不易被洗脱。ＭＡＸ柱和ＧＰＣ的净化效果

均较好，并且平均加标回收率均在８０％以上，考

虑到ＧＰＣ的溶剂消耗量较大，耗时较长，为了提

高分析效率、降低分析成本，所以本试验采用强阴

离子交换固相萃取柱（ＯａｓｉｓＭＡＸ，６０ｍｇ·３ｍＬ
１）作

为净化小柱。由于 ＯａｓｉｓＭＡＸ柱属于强阴离子

交换固相萃取柱，所以控制上样液的ｐＨ 非常关

键，通过查阅文献，得到灭草松的酸度系数ｐＫａ

值为３．３，属于弱酸性化合物，其上样液的ｐＨ必

须大于其ｐＫａ值两个单位才能保证其完全离子

化，因此，本试验确定的上样液的ｐＨ 为６．０～

８．０，在这种条件下，目标物才能得到完全吸附。

通过对ＯａｓｉｓＭＡＸ柱的淋洗曲线进行考察，发现

在上样后及随后依次用３ｍＬ水、３ｍＬ甲醇的淋

洗液中均未检出灭草松，由此可见，ＯａｓｉｓＭＡＸ

柱对灭草松有较好的保留，最后用９ｍＬ２％甲

酸甲醇溶液即可以将灭草松完全洗脱下来，且回

收率好。获得的洗脱曲线详见图２，大豆样品净

化效果详见图３和图４。

图２　ＭＡＸ柱的淋洗曲线

图３　大豆空白样品色谱图
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图４　添加１０μｇ·ｋｇ
１大豆样品的色谱图

２．３　色谱柱和流动相的选择

据文献报道，分析灭草松残留量大多采用

Ｃ１８液相色谱柱
［１７２１］。本方法选用 Ｐｈｅｎｏｍｅｎｅｘ

ＫｉｎｅｔｅｘＸＢＣ１８（２．０×５０ｍｍ，２．６μｍ）、Ｐｈｅ

ｎｏｍｅｎｅｘＳｙｎｅｒｇｉＦｕｓｉｏｎＲＰ（２．０×５０ ｍｍ，

２．５μｍ）和ＡｇｌｉｅｎｔＸＤＢＣ１８（４．６ｍｍ×５０ｍｍ，

１．８μｍ）液相色谱柱进行试验。结果发现Ｐｈｅ

ｎｏｍｅｎｅｘＫｉｎｅｔｅｘＸＢＣ１８色谱柱无论在分离度和

峰形对称，还是在灵敏度上都优于其它两款色谱

柱，所以，本方法的液相色谱柱选择了Ｐｈｅｎｏｍｅ

ｎｅｘＫｉｎｅｔｅｘＸＢＣ１８。在流动相的选择上，主要考

察了乙腈５ｍｍｏｌ·Ｌ１乙酸铵和乙腈０．１％甲酸

两款体系，分别进行了分离度和灵敏度方面的试

验，结果表明两者在分离度、响应程度上没有太大

差别。单从降低基质干扰效果方面上，因为乙腈

０．１％甲酸体系中含有少量的酸，能够改善色谱的

峰形，所以乙腈０．１％甲酸体系强于乙腈乙酸铵

体系，最终确定采用乙腈０．１％甲酸体系作为流

动相在梯度洗脱模式下对灭草松进行色谱分离，

其效果图如图５所示。

图５　０．１％甲酸乙腈梯度洗脱１０ｎｇ·ｍＬ
１灭草松

标准品色谱图

２．４　质谱条件的优化

根据灭草松化合物的性质，在质谱ＳＣＡＮ负

离子 模 式 下，得 到 灭 草 松 的 特 征 母 离 子 为

２３８．９（图６），然后优化其母离子的去簇电压ＤＰ，

确定其电离强度最大的去簇电压值，再对母离子进

行二次选择性电离，通过优化碰撞能量ＣＥ，［ＭＨ］

离子进入二级质谱后，产生离子质荷比（ｍ／ｚ）分别为

１９７．０、１７５．１、１４６．９、１３１．８等碎片离子（图７），结

合样品基质进样分析，再确定其出峰位置。在有

基质干扰的情况下，试验中尽量选择基质干扰少、

选择性高的两对子离子作为的定量、定性离子，其

中ｍ／ｚ１３１．８特征离子结构稳定响应值高，因此

将 ｍ／ｚ２３８．９／１３１．８ 作 为 定 量 离 子 对，ｍ／ｚ

２３８．９／１７５．１作为定性离子。再以 ＭＲＭ 模式优

化各质谱参数，优化后的质谱参数详见表２。

图６　灭草松母离子质谱扫描图
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图７　灭草松子离子质谱扫描图

２．５　标准溶液的稳定性

重新配制灭草松标准储备溶液，并稀释成灭

草松标准中间溶液，立即检测其浓度。再将上述

２种溶液分别储存在－１８℃冰箱和４℃冰箱

中（每种溶液、每个条件分成１０份），保存３９０ｄ，

每过３０ｄ测定１次浓度，计算剩余分析物浓度。

结果发现，在储存过程中溶液浓度会出现５％以

内的波动，可能是仪器本身灵敏度和使用条件的

变化导致的，但波动范围在允许范围内，最终本研

究选择灭草松标准储备溶液的储存条件为

－１８℃冰箱，有效期为３６０ｄ（图８），灭草松标准

中间溶液的储存条件为４℃冰箱，有效期为１８０ｄ

（图９）。

图８　灭草松标准储备溶液和标准中间溶液储

存于－１８℃冰箱条件下的稳定性

２．６　标准曲线和检出限

按１．２．３标准溶液配制要求，将空白基质配

制的灭草松校准系列工作溶液，上机分析测定，得

到其响应值，以峰面积响应值为纵坐标（Ａ）对标

准工作溶液中被测组分的浓度为横坐标（Ｃ）作

图。其线性范围、线性方程、线性相关系数和检出

限详 见 表 ３。由 表 ３ 可 知，灭 草 松 在 ２～

５０ｎｇ·ｍＬ
１质量浓度范围内线性关系良好，相关

系数ｒ为０．９９９１，最低检出限０．０１ｍｇ·ｋｇ
１。

图９　灭草松标准储备溶液储存于４℃冰箱

条件下的稳定性

２．７　方法的回收率和精密度

本方法分别以空白大豆、玉米、大米、番茄、菜

豆和甘蓝为研究对象，采用添加法对检出限、５倍

检出限和 ＭＲＬ三个水平进行回收率试验，测定

其平均回收率和相对标准偏差（ＲＳＤ），由表４可
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知，灭草松在１０～２００μｇ·ｋｇ
１浓度范围内本方法

的回收率范围在７５．６％～１０９．３％，相对标准偏

差（ＲＳＤ）在４．１％～８．４％，方法的准确度和精密

度均符合方法学要求。

表３　灭草松的色谱保留时间、回归方程、线性关系及检出限

化合物 保留时间／ｍｉｎ 线性范围／（ｎｇ·ｍＬ１） 线性方程 相关系数 检出限／（μｇ·ｋｇ
１）

灭草松 ５．１７ ２～５０ Ａ＝２．９×１０５Ｃ－２．０×１０５ ０．９９９１ １０

表４　样品中灭草松的回收率及精密度（ｎ＝１０）

样品
添加浓度／

（μｇ·ｋｇ
１）

回收率

范围／％

相对标准

偏差／％

大豆 １０ ７８．７～８７．４ ６．１

５０ ８７．７～９２．６ ４．６

２００ ８６．６～９６．４ ４．３

玉米 １０ ７５．６～８１．３ ７．５

５０ ７８．０～８８．６ ６．８

２００ ７８．８～１０９．２ ５．９

大米 １０ ８５．４～９７．５ ５．２

５０ ７８．１～９０．９ ６．６

２００ ９０．９～１０５．２ ５．４

番茄 １０ ７７．１～８９．５ ４．１

５０ ８９．２～１０９．３ ６．０

２００ ９０．８～９６．３ ４．２

菜豆 １０ ７７．５～８４．４ ７．３

５０ ８１．１～８９．３ ４．９

２００ ８７．９～１０１．９ ８．４

甘蓝 １０ ７５．８～９０．１ ６．２

５０ ７５．７～９９．１ ４．９

２００ ８３．８～１０３．９ ４．６

３　结论与讨论

本研究利用超高效液相色谱串联质谱（ＵＰ

ＬＣＭＳ／ＭＳ）测定了植物源性食品（大米、玉米、

大豆、番茄、菜豆、甘蓝）中灭草松残留量，灭草松的

浓度在２～５０ｎｇ·ｍＬ
１时，线性关系良好，灭草松相

关系数（ｒ）为０．９９９１。在０．０１～０．２０ｍｇ·ｋｇ
１浓

度范围内，样品加标平均回收率范围在７５．６％～

１０９．３％，相对标准偏差为４．１％～８．４％，检出限

为１０μｇ·ｋｇ
１。

本文采用酸性乙腈提取，经强阴离子交换固

相萃取柱净化，建立了超高效液相色谱串联质谱

（ＵＰＬＣＭＳ／ＭＳ）检测植物源性食品中灭草松残

留量的方法。该方法操作简便、分离效果好、基质

覆盖范围广、重复性好且灵敏度高，可满足国内外

对植物源性食品中灭草松残留量检测工作的

需要。
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（１．ＩｎｓｔｉｔｕｔｅｏｆＲｕｒａｌＲｅｖｉｔａｌｉｚａｔｉｏｎＳｃｉｅｎｃｅａｎｄＴｅｃｈｎｏｌｏｇｙ，ＨｅｉｌｏｎｇｊｉａｎｇＡｃａｄｅｍｙｏｆＡｇｒｉｃｕｌｔｕｒａｌＳｃｉｅｎｃｅｓ，

Ｈａｒｂｉｎ１５００２８，Ｃｈｉｎａ；２．ＨａｒｂｉｎＣｕｓｔｏｍｓＴｅｃｈｎｏｌｏｇｙＣｅｎｔｅｒ，Ｈａｒｂｉｎ１５００２８，Ｃｈｉｎａ）

犃犫狊狋狉犪犮狋：Ｉｎｏｒｄｅｒｔｏｉｍｐｒｏｖｅｔｈｅｓｅｎｓｉｔｉｖｉｔｙａｎｄａｃｃｕｒａｃｙｏｆｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｂｅｎｔａｚｏｎｅｒｅｓｉｄｕｅｓｉｎｐｌａｎｔｄｅ

ｒｉｖｅｄｆｏｏｄｓ，ａｎｕｌｔｒａｈｉｇｈｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅｌｉｑｕｉｄｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙｔａｎｄｅｍ ｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ （ＵＰＬＣＭＳ／ＭＳ）

ｍｅｔｈｏｄｗａｓｅｓｔａｂｌｉｓｈｅｄｉｎｔｈｉｓｐａｐｅｒ．Ｔｈｅｂｅｎｔａｚｏｎｅｒｅｓｉｄｕｅｓｉｎｔｈｅｓａｍｐｌｅｓｗｅｒｅｅｘｔｒａｃｔｅｄｂｙａｃｉｄａｃｅｔｏｎｉｔｒｉｌｅ

ｈｏｍｏｇｅｎａｔｅａｔｈｉｇｈｓｐｅｅｄ，ｔｈｅｅｘｔｒａｃｔｗａｓｐｕｒｉｆｉｅｄｂｙｓｔｒｏｎｇａｎｉｏｎｅｘｃｈａｎｇｅｓｏｌｉｄｐｈａｓｅｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｃｏｌｕｍｎ

（ＭＡＸ），ａｎｄｗａｓｐｕｒｉｆｉｅｄｂｙＰｈｅｎｏｍｅｎｅｘＫｉｎｅｔｅｘＸＢＣ１８（２．０×５０ｍｍ，２．６μｍ）ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｉｃｃｏｌｕｍｎ，

ｗｉｔｈ０．１％ｆｏｒｍｉｃａｃｉｄａｑｕｅｏｕｓｓｏｌｕｔｉｏｎａｓｍｏｂｉｌｅｐｈａｓｅＡａｎｄａｃｅｔｏｎｉｔｒｉｌｅａｓｍｏｂｉｌｅｐｈａｓｅＢ，ｇｒａｄｉｅｎｔｅｌｕｔｉｏｎ

ｗａｓｃａｒｒｉｅｄｏｕｔａｔａｆｌｏｗｒａｔｅｏｆ０．３ｍＬ·ｍｉｎ１，ａｎｄｍｕｌｔｉｐｌｅｒｅａｃｔｉｏｎｍｏｎｉｔｏｒｉｎｇｍｏｄｅ（ＭＲＭ）ｗａｓｓｅｌｅｃｔｅｄｔｏ

ｄｅｔｅｃｔａｎｄｃｏｎｆｉｒｍｂｅｎｔａｚｏｎｅｉｎｐｌａｎｔｄｅｒｉｖｅｄｆｏｏｄｉｎｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ，ａｎｄｔｈｅｍａｔｒｉｘｗａｓａｄｄｅｄｆｏｒｑｕａｎｔｉｆｉ

ｃａｔｉｏｎ．Ｔｈｅｒｅｓｕｌｔｓｓｈｏｗｅｄｔｈａｔｔｈｅｌｉｎｅａｒｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐｗａｓｇｏｏｄｗｈｅｎｔｈｅｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｗａｓ２５０ｎｇ·ｍＬ
１，ａｎｄ

ｔｈｅｃｏｒｒｅｌａｔｉｏｎｃｏｅｆｆｉｃｉｅｎｔ（Ｒ）ｗａｓ０．９９９１．Ｔｈｅａｖｅｒａｇｅｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓｗｅｒｅｉｎｔｈｅｒａｎｇｅｏｆ７５．６％１０９．３％ ｗｉｔｈ

ｔｈｅｒｅｌａｔｉｖｅｓｔａｎｄａｒｄｄｅｖｉａｔｉｏｎｓ（ＲＳＤｓ）ｏｆ４．１％８．４％ｉｎｔｈｅｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｒａｎｇｅｏｆ０．０１０．２０ｍｇ·ｋｇ
１，ａｎｄ

ｔｈｅｄｅｔｅｃｔｉｏｎｌｉｍｉｔｗａｓ１０μｇ·ｋｇ
１．Ｔｈｉｓｍｅｔｈｏｄｈａｓｔｈｅａｄｖａｎｔａｇｅｓｏｆｒａｐｉｄ，ｓｉｍｐｌｅｏｐｅｒａｔｉｏｎａｎｄｈｉｇｈｓｅｎｓｉｔｉｖ

ｉｔｙ，ａｎｄｃａｎｍｅｅｔｔｈｅｒｅｑｕｉｒｅｍｅｎｔｓｏｆｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｍｅｔａｃａｒｐｉｎｅｉｎｐｌａｎｔｄｅｒｉｖｅｄｆｏｏｄ．

犓犲狔狑狅狉犱狊：ｂｅｎｔａｚｏｎｅ；ｕｌｔｒａｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅｌｉｑｕｉｄｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙｔａｎｄｅｍｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ（ＵＰＬＣＭＳ／ＭＳ）；
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