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RBE P EIEKETFNE SPRERIEE

1 SEE

ABRAERE 1A FH e R AR iy e AR A A AR T T R

ABRAEG T /KRR, SRR, BIRAERL, BoJ7 IERISEAER R S, 2, 4-ZF0RA R
(2,4-D)  BIEMRR. ZECMR. FMLIR. MRk, M5(bk-3- 2% Mgl T R & & B A .

2R SIS H BRSM0.3 mg/kg, ERN1.0 mg/ke;s 2,4-DEEHIBR 0.5 mg/kg, EER
791.0 mg/kg: BLIEMR. ZEAMR. SR, SRR H R 290.3 mg/kg, EEFRN1.0 mgkg. Mbk-3-4
R 15| T RRAS HY PR 0.5 mg/kg, € EFRA1.0 mg/kg.

2 AEMsIAXH

AN F AR SRR R AN T A o LA H A 51 SO, A0 H AR RRASE T A8 SC#F
JURAEH WIS H SO, HEFiA CBFEFTA fMEse) @& AR

GB/T 602 A2 711 2% 5 2 FH b HE Vs Y0 11 i 4%

GB/T 6682 73115k 56: 25 F /K HEAS A58 77 7%

3 IR

URE P TR REAT R A 4R, ARV I TARSRAE T, R0 i (el I BE AR I &) 1t
TIE, DAORBEEITREYE, SRk E R .

4 AR

AFRAERT IR, B 55 E VAN A Hral . S8 5 FH K RFF & GB/T 66827 — 2 FH /K K .
S FIEE. kg,
4.2 JK: TIREZIK.
4.3 HR: Miks,
4.4 Lff5. Bikal,
4.5 R EFHFI 1.0 mL FER (4.3) , H/KFREZ 1000 mL.

IN

4.6 CLFREEW: FREL0.75 g ZRREIN/KFREEZ 1000 mL.
4.7 2-THEEFEYENARUES . CAFE DB w=99.0%.
4.8 A-THEEAEYENARUES . CAFE DB w=99.0%.

4.9 S-RHFEEARF A MY AN HE S . AR DB w=99.0%.
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4.10 2,4~ "F AL (2,4-D) krESh: CHIFTESE w=99. 0%,
4.1 BIVERRARES: TR E S w=99.0%.
4.12 ZELBAER: CHRESE w=99.0%.
4.13  SFMLARARES: SRR E S w=99.0%.
414 JERIMERRE . ORI E S w=99.0%.
4.15 W3- B hnE i : AR 9w=99.0%.
4.16 MWL T ERARES: CAE D E w=99.0%.

417  SREBYIAREI G HERRARBOE R 2-AE R I 4-TH IR S-S AT H AR AR I AR vt
ity PTG 1 2% AR E V) B 20 1000 mg/L BV S ARMER . ORAF T 4°CURAR T, WIT8CE 30 K.

4.18 2,4-D FRiEV IR ERAFRIOE & 1) 2,4-D A, A5 4 0.0001 g, FIFFBERCH] A B8 1000 mg/L
FIBRAEVE . TRAET 4°CoKAE T, TIE 30 K.

4.19 BEIR. ZE4TR SR 1A ROIR S AR R : ERFRBUE BRI IIER. 224K &MIR. &
AR S, RERAE 0.0001 g, FH R EERECH] AR N 1000 mg/L TR S FREER . RAFT 4°CUKFE T,
Al CE 30 K.

4.20 WIWR-3-Z 0% WIVR T BVR A PRSI HERFREUE E IEIWR-3-2 88 WM T ERbRUES, RS
0.0001 g, FHEERCHI A 1000 mg/L FIFRAER . PRAFT 4CUKFEH, AITHE 15 K.
5 NFE5E%

5.1 mRUBAHERRA: A ZHE SR IEE (PDA)
5.2 (A iBAHE A FEL .

5.3 THEEHEE: 50 uL.

5.4 JERIRE B o

5.5 AHAHFSLIER: 0.22 um.

5.6 LA

5.7 HFRY: K 0.1 mg.

5.8 HF&EM: 10mL.

o

ME S

6.1 MR
6.1.1 IR IS
FREX 1.0 g BESL CRERAA 0.0001 g), BT 50 mL @, IO 20 mL FEE, HEIRY | min, &

2
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FEEE 30 min f5, 1E S OHLF P 8000 r/min HIHEH 20 10 min, 4=#B LIEWRFEHE A 25 mL HEH
i, HEE (4.1) EF, WMBMHANAAEL T 0.22 um BHUHIER, .

6.1.2

FRLR B 1 i

Rt AL s AR Y, RSP IR 6.1.1.

6.2 BIESEZRH

6.2.1

a)
b)
c)
d)
e)
f)

6.2.2

a)
b)
c)
d)
e)
f)

6.2.3

a)
b)

c)
d)
e)
f)

SHMNBIESE N

ikt Atlantis® T3 £ (250 mmx4.6 mm, 5.0 um) 575 B P REAH 2435
Kl gs: WSS (PDA) ; R K: 254 nm;

WA V(T EE):V(0.1% FERK) =55:45, RSN

iE: 0.8 mL/min;

M 35°C;

HFEE: 10.0 uL.

2, 4-D BIESEZMN

Bk FE: RP18 (250 mmx4.6 mm, 5.0 pm) B4 2 14 GEAH 2435
Hrgge: —HAEFESIRTIES (PDAD 5 KIUMEK: 283 nm;

WENH: V (285 : V (10 mmol/L ZFREKIEWRD =60: 40, ZEEEN,
JiE: 0.8 mL/min;

FEFEIRE: 35°C;

HFEE: 10.0 uL.

BiEER . RO, SULIRFIGES BIESE XN

%4 Symmetry Shield™ RP18 #:(250 mmx4.6 mm, 5.0 pm)k 7 25 GEM 242

Frigs: A RESIRCI S (PDA) 5 AWM. SMEIR. Haome. B va e R i A il A
258 nm, ZE KGN 280 nm.

B HEER (A F01%FEKBER (B) , RO AHEEEE DA LR 1;
Ji#: 1.0 mL/min;

FEid: =

HFEE: 10.0 uL.

® SMEERIEFRM

i [&]/min WA A EE/ Y% W B & &/%

0 30 70

7.0 45 55
13.0 55 45
18.0 80 20
26.0 90 10
26.1 30 70
33.0 30 70
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6.2.4 MWR-3-ZB8, BRTEEEIESZEY

a) fiftE: Symmetry Shield™ RP18 #4(250 mmx4.6 mm, 5.0 pum)B% 7 &5 14 GEAH 2435

b)  AulEE: AEFRESIRIIZE (PDAD 5 RnillgEA: 280 nm;

o URAIAH: HEEER (A 1 2.0% LR (B) S RGO (v B e it 2 A1 W36 25
d)  VE: 1.0 mL/min;

e) FEiff: i

£)  HFHEE: 10.0 pL.

®2 SUEERIEFRM

i [&]/min WA A EE/ Y% W B & &/%
0 40 60
15.0 40 60
15.1 55 45
30.0 55 45
30.1 40 60
33.0 40 60

6.3 FREZEYLRH]

6.3.1 HIFEEUE RSBy AN FR A (4.15) 0.01 mL. 0.10 mL. 0.20 mL. 0.50 mL. 0.80 mL A1 1.00 mL
# 10mL FEMH, FEE (41) &%, HREN 1 mg/L. 10mg/L. 20 mg/L. 50 mg/L. 80 mg/L

F1 100 mg/L IS AEMY AN bRHE TAEV MR 42 BRI AR s 7 e, DA B iAo Ashbs, Xf
IS (R TR P R AA b s il bl TAE N2 . BRI e I 2 LB 3% B ] B.1,

6.3.2 S3HIFEL 2, 4-D AR (4.16) 0.0l mL. 0.20 mL. 0.40 mL. 0.60 mL. 0.80 mL £ 1.00 mL
2 10mL FEMH, i (41) &%, BHREN 1 mg/L. 20 mg/L. 40 mg/L. 60 mg/L. 80 mg/L.
100 mg/L (1) 2,4-D At TARER . 42 BRI FE 30 S A7 I 5, DL BN AL bR, X R
TR B R AL bR, 2afIbRuE TR k. AREYI A% RS WIS C R C.1,

6.3.3 DABEUNIERR . 2548 AR MW A hr R (4.17) 0.10 mL. 0.20 mL. 0.50 mL.
0.80 mL. 1.00 mL #12.00 mL % 10 mL A&, HFEE (4.1) E%, BUHISIAEA 10 mg/L. 20 mg/L.
50 mg/L+ 80 mg/L. 100 mg/L 200 mg/L HIVRAFRE TAEETR . T2 B30 = Bl 2, DA s
VTR AR AL bR, 0 . BRIV BE R AR AR, 2l bRt TAE M2k . A i a3 B 2 DL 5% D H &
D.1.

6.3.4 Syl HUI|NE-3- % Ml T FRVE S AR HEVER (4.18) 0.01 mL. 0.05 mL. 0.10 mL+ 0.20 mL.
1.00 mL % 10 mL A&+, HEE (4.1 EZ, B8R4 1.0 mg/L. 5.0 mg/L. 10.0 mg/L. 20.0 mg/L.
50.0mg/L~ 100.0mg/L FIIRA briE TAEIR - 4% AR B AR 21 B3 i, DA e i 0de i AR R AR KR
XF LR B A A AR, el bn il TAE 2k, AR a2 WIS E I E. 1.

6.4 XHNE
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B FRAC TR 5 AOAF I, 1 BB A0 S At AT I 5, 10 % (o B0 A 458 B IR TR) AN T AR, b TAE 2k
R €81 i 0 4 0 T R B T SR HE I ARG ZE 20 RO R o R ot B R AR 4L 2 R i AL ) I A S 2 0 5 ) e 1 Y B
Z W, BT & AR LS SRR S AT E o A BEA TP AT 156
6.5 AR

KEAFREGRRESS, 4% Fd DT .
6.6 DIERTIAR

RS- AL SR LR T AN 4-TH RSB 2-F R AN, 2,4-D. ivalR. 22 4R, SAbHR.
W MgI-3- LR Wl T IR S DU R B ALY, (%) o, SRR (D i

¥ - (o, — ) x ¥, x [ y
: 1000

100 (1)

X

X—FEa A SR, UREA2E (%) it

cr——HbrHE M ZSRIFROFE RV AL IR, SN SRR T (mg/L);
cr——HIFREM ZE R AR ALK, AN AT (mg/L);
V—REaiEl (R AR, AT (L

m—FEh TR, AT (2);

D——FF S R BB A5 2

BOPAT I 25 R P BHE A e 4528, 45 RO/ B BN U5 A

AR AR O AL R 8 (%) PR, GEREEL (2) iR
X=X +X,+X; )

X

X— P MmN S R, DREE I (%) it

X—— iR P S-S AT A R A ) 5 &, DUt a8 (%) 1t
Xo—— R P 4-TE BRI N & B, DU A 08 (%) it

X—— iR P 2-T BRI AN & B, DU A 08 (%) it

BOPAT I 25 R P BHE A e 4528, 45 RO/ B BN s 5 A

6.7 RIFE
HEFAT, 0 R — 1R 7 OS5 45 SR AR R R 2 A S 10%
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A1 8 FMEMIAKIATFI—YEER
&) PSR Vanm ¢ ST CAS 5
X E[g Sodium nitrophenolate / / /
2-TH B R B £ 2- Nitrophenol Sodium C6H4 NNaO3 161.09 824-39-5
Salt
4 FHE ORI AN ER 4-Nitrophenol Sodium C6H4 NNaO3 161.09 824-78-2
Salt
5-TEBL AT B S L KTy 5-Nitroguaiacol C7H6NNaO4 191.12 77-06-5
s Sodium Salt
2,4-D 2,4-Dichlorophenoxya C8H6CI203 221.04 94-75-7
cetic acid
it R abscisic acid C15H2004 264.32 14375-45-2
EOR 1-Naphthylacetic acid 186.21 86-87-3
C12H1002
SR Forchlorfenuron C12H10CIN30 247.70 68157-60-8
I ke uniconazole C15HI8CIN30 291.8 83657-22-1
W3 E-3- 2,18 indole-3-acetic acid C10H9NO2 175.19 87-51-4
g I T 4-(3-indolyl)-butyric C12H13NO2 203.23 133-32-4
acid
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	前  言

	肥料中植物生长调节剂的测定 高效液相色谱法

	范围

	规范性引用文件

	原理

	试样用甲醇进行超声提取，在选定的工作条件下，用高效液相色谱仪（配有二极管阵列检测器）进行测定，以保留时间定性，外标法定量。


	试剂和材料

	甲醇：色谱纯。

	水：二次重蒸水。

	甲酸：色谱纯。

	乙腈：色谱纯。

	甲酸溶液：准确移取1.0 mL甲酸（4.3），用水稀释至1000 mL。

	乙酸铵溶液：称取0.75 g乙酸铵加水稀释至1000 mL。

	2-硝基苯酚钠标准品：已知质量分数w≥99.0%。

	4-硝基苯酚钠标准品：已知质量分数w≥99.0%。

	5-硝基邻甲氧基苯酚钠标准品：已知质量分数w≥99.0%。

	2,4-二氯苯氧乙酸（2,4-D）标准品：已知质量分数w≥99.0%。

	脱落酸标准品：已知质量分数w≥99.0%。

	萘乙酸标准品：已知质量分数w≥99.0%。

	氯吡脲标准品：已知质量分数w≥99.0%。

	烯效唑标准品：已知质量分数w≥99.0%。

	吲哚-3-乙酸标准品：已知质量分数w≥99.0%。

	吲哚丁酸标准品：已知质量分数w≥99.0%。

	复硝酚钠标准溶液：准确称取适量的2-硝基苯酚钠、4-硝基苯酚钠、5-硝基邻甲氧基苯酚钠标准品，用甲醇配制成各个标准物质浓度为1000 mg/L的混合标准溶液。保存于4℃冰箱中，可放置30天。

	2,4-D标准溶液：准确称取适量的2,4-D标准品，精确至0.0001 g，用甲醇配制成浓度为1000 mg/L的标准溶液。保存于4℃冰箱中，可放置30天。

	脱落酸、萘乙酸、氯吡脲、烯效唑混合标准溶液：准确称取适量的脱落酸、萘乙酸、氯吡脲、烯效唑标准品，精确至0.0001 g，用甲醇配制成浓度为1000 mg/L的混合标准溶液。保存于4℃冰箱中，可放置30天。

	吲哚-3-乙酸、吲哚丁酸混合标准溶液：准确称取适量的吲哚-3-乙酸、吲哚丁酸标准品，精确至0.0001 g，用甲醇配制成浓度为1000 mg/L的标准溶液。保存于4℃冰箱中，可放置15天。


	仪器与设备

	高效液相色谱仪：配有二极管阵列检测器（PDA）。

	色谱数据处理机。

	微量注射器：50 μL。

	漩涡混合器。

	有机相微孔滤膜：0.22 μm。

	高速离心机。

	电子天平：精度0.1 mg。

	容量瓶：10 mL。


	测定步骤

	样品预处理

	液体或粉剂样品

	颗粒状等固体样品


	色谱参考条件

	复硝酚钠色谱参考条件

	2，4-D色谱参考条件

	脱落酸、萘乙酸、氯吡脲和烯效唑色谱参考条件

	吲哚-3-乙酸、吲哚丁酸色谱参考条件


	标准曲线的绘制

	分别移取复硝酚钠标准溶液（4.15）0.01 mL、0.10 mL、0.20 mL、0.50 mL、0.80 mL和1.00 mL至10 mL容量瓶中，甲醇（4.1）定容，配制浓度为1 mg/L、 10 mg/L、20 mg/L、50 mg/L、80 mg/L和100 mg/L的复硝酚钠标准工作溶液。按照浓度由低到高的顺序测定，以色谱峰峰面积为纵坐标，对应的溶液浓度为横坐标，绘制标准工作曲线。标准物质色谱图参见附录B中图B.1。

	分别移取2，4-D标准溶液（4.16）0.01 mL、0.20 mL、0.40 mL、0.60 mL、0.80 mL和1.00 mL至10 mL容量瓶中，甲醇（4.1）定容，配制浓度为1 mg/L、20 mg/L、40 mg/L、60 mg/L、80 mg/L、100 mg/L的2,4-D标准工作溶液。按照浓度由低到高的顺序测定，以色谱峰峰面积为纵坐标，对应的溶液浓度为横坐标，绘制标准工作曲线。标准物质色谱图参见附录C中图C.1。

	分别移取脱落酸、萘乙酸、氯吡脲、烯效唑混合标准溶液（4.17）0.10 mL、0.20 mL、0.50 mL、0.80 mL、1.00 mL和2.00 mL至10 mL容量瓶中，甲醇（4.1）定容，配制成浓度为10 mg/L、20 mg/L、50 mg/L、80 mg/L、100 mg/L、200 mg/L的混合标准工作溶液。按照浓度由低到高的顺序测定，以色谱峰峰面积为纵坐标，对应的溶液浓度为横坐标，绘制标准工作曲线。标准物质色谱图参见附录D中图D.1。

	分别移取吲哚-3-乙酸、吲哚丁酸混合标准溶液（4.18）0.01 mL、0.05 mL、0.10 mL、0.20 mL、1.00 mL至10 mL容量瓶中，甲醇（4.1）定容，配制成浓度为1.0 mg/L、5.0 mg/L、10.0 mg/L、20.0 mg/L、50.0mg/L、100.0mg/L的混合标准工作溶液。按照浓度由低到高的顺序测定，以色谱峰峰面积为纵坐标，对应的溶液浓度为横坐标，绘制标准工作曲线。标准物质色谱图参见附录E中图E.1。


	试样测定

	取预处理后的待测液，按照色谱条件进行测定，记录色谱峰的保留时间和峰面积，由标准工作曲线和色谱峰的峰面积即可求出所检组分的浓度。样品溶液中所检组分的响应值均应在仪器测定的线性范围之内，所检组分含量高的试样可适当稀释后进行测定。同时进行平行试验。

	空白试验

	除不称取试样外，均按上述步骤进行。

	分析结果表述

	允许差
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