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一、工作简况

1、任务来源

本标准是根据国家标准化管理委员会《国家标准委关于下达2016年第二批国家

标准制修订计划的通知》，由山东省产品质量检验研究院、上海化工研究院、山东

农大肥业科技有限公司等单位参加。项目名称为《肥料中植物生长调节剂的测定 高

效液相色谱法》的国家标准，计划编号为20161323-T-606。本标准为首次制定。

2、标准制定的主要工作过程

国家标准《肥料中植物生长调节剂的测定 高效液相色谱法》制定任务下达后，

山东省产品质量检验研究院、上海化工研究院、山东农大肥业科技有限公司等单位

共同成立标准起草工作组，制定了工作方案，查阅了大量文献资料，进行了样品收

集和实验验证工作，在此基础上编写了本标准的征求意见稿和编制说明。主要工作

过程如下：

2016年3月～6月：资料调研与收集，包括国家及行业有关政策法规、国内肥料

产业现状调研及现有国家标准、行业标准等，形成《肥料中植物生长调节剂的测定 高

效液相色谱法》草案；

2016年7月～2017年8月：收集相关实验样品，依据实验结果优化了实验条件，

及时编写了《肥料中植物生长调节剂的测定 高效液相色谱法》工作组讨论稿及编制

说明；

2017年9月，召开征求意见工作会，制定修改完善、补充数据方案。

2017年9月～2018年6月：根据征求意见工作会中的意见或建议，进一步完善了

实验过程及实验条件，并修改了《肥料中植物生长调节剂的测定 高效液相色谱法》，

形成送审稿和标准编制说明。

3、标准制定的背景和意义

肥料是农业生产中极为重要的生产资料，是保障国家粮食安全的重要物质基础。



肥料的合理使用在农业生产过程中起到了积极的增产作用。有资料显示近50%的粮

食增产是合理使用化肥的结果。我国在农业生产中忽视了对农产品质量的要求，而

盲目的追求农产品的增产，从而增加了人们对肥料使用的依赖性，肥料的用量与日

俱增。肥料的不合理使用对环境和人体健康均构成极大的威胁。据有关部门统计，

我国植物生长调节剂的年产量接近2000吨，常用品种近百个，对植物生长调节剂的

使用一直受到社会的普遍关注。资料表明，过量植物生长调节剂被人体吸收后，会

在人体不断积累，往往会导致支端肥大、骨质疏松、恶性肿瘤等疾病，且易使儿童

提前发育、过早成熟等症状。

复硝酚钠是二十世纪六十年代被发现的一种高效植物生长调节剂，它含有三种

有效成分：5-硝基邻甲氧基苯酚钠、对硝基苯酚钠（4-硝基苯酚钠）和邻硝基苯酚

钠（2-硝基苯酚钠），对植物具有加快生根速度，打破休眠，促进生长发育，防止

落花落果，改善品质，提高产量等作用。由于复硝酚钠低廉高效，不少肥料生产商

在肥料生产过程中，违禁添加少量复硝酚钠，在增强肥效的同时降低成本，但复硝

酚钠使用浓度过高时会导致药害，造成植株畸形、矮化，对于肥料中复硝酚钠的添

加量要严格控制，避免因使用浓度不当造成作物减产。

2，4-二氯苯氧乙酸（2,4-D）是世界范围内使用最广泛的农药之一，高浓度的

2,4-D有抑制植物生长并杀死杂草的作用，2,4-D在低浓度下可以剌激植物生长，影

响新陈代谢，提高座果率，促进果实生长。但是超过适宜浓度，则会对根部发育产

生明显的抑制作用。2,4-D的不合理使用同样会带来严重的农药残留危害，由于2,4-D

不易降解且水溶性低，易在环境中蓄积，对土壤环境造成严重破坏，2,4-D同样会对

哺乳动物造成危害。

氯吡脲是人工合成的高效植物生长调节剂，它对植物生长促进作用效果优异，

萘乙酸具有促进细胞分裂与扩大，诱导形成不定根等特点，脱落酸在农业生产上常

作为种子萌发的有效抑制剂，烯效唑作为植物生长延缓剂，广泛应用于果树、烟草

和花卉等植物。氯吡脲、萘乙酸、脱落酸和烯效唑在农业生产中显示出了巨大潜力

和经济效益，然而，这四种植物生长调节剂在肥料中隐性添加的状况，既无限量指

标要求，又缺乏规范统一的检测方法标准，政府监管部门缺乏执法依据，严重影响



对肥料产品质量的监管工作。

吲哚-3-乙酸、吲哚丁酸是植物内源生长素，能促进细胞分裂与细胞生长，诱导

形成不定根，增加座果， 防止落果等作用，但二者的生理作用都具有两重性，较低

浓度促进生长，较高浓度抑制生长。一些不法商贩为了谋取利益在肥料中添加吲哚

-3-乙酸或吲哚丁酸而不进行标识，农民使用了此类肥料具有使农产品减产甚至绝产

的安全隐患，目前国内尚无肥料中吲哚-3-乙酸、吲哚丁酸的检测标准。

农业部于2000年发布的《肥料登记管理办法》中明确规定“肥料和农药的混合物”

不适用登记办法，即含有农药成分的肥料产品不予肥料登记；植物生长调节剂属于

农药登记的范畴，农药登记对产品的安全性评价以及质量要求非常严格，而大多数

水溶肥料生产企业规模较小，一般不进行植物生长调节剂的农药登记，而是利用“药

肥”监管空白的“擦边球”，牟取高额利润，给肥料产品质量安全以及人民的财产、身

体健康带来了潜在的风险。因此肥料中复硝酚钠、脱落酸、萘乙酸、氯吡脲、烯效

唑、2,4-D、吲哚-3-乙酸、吲哚丁酸等的含量必须严格控制，其检测方法标准的建立

尤为重要，该检测方法能够及时为政府监管工作提供技术支持和依据，为行业的健

康发展提供安全可靠的保障。

目前，植物生长调节剂含量的检测方法有萃取-光度法，液相色谱法、薄层色谱

法、酶联免疫法，气相色谱法等，荧光比色法容易受外界因素干扰，气质联用法仪

器昂贵，难以广泛使用，高效液相色谱法对植物生长调节剂的分离具有速度快、灵

敏度高、无需衍生化等优点。

二、标准编制原则和主要内容（如技术指标、参数、公式、性能要

求、试验方法、检验规则等）的论据

1、标准编制原则

标准编制遵循“先进性，实用性，统一性，规范性”的原则，按照GB/T 1.1-2009

标准化工作导则第1部分：标准的结构和编写规则》和GB/T 20001.4-2015《标准编

写规则 第4部分：试验方法标准》进行编制。

在充分查阅、研究相关标准及资料的基础上，结合本实验室的条件和实验方法



的技术特点，对高效液相色谱法检测肥料中植物生长调节剂含量的方法进行探索，

在考察了方法的线性范围、精密度、准确度及应用范围的前提下，通过反复研究和

分析，建立了检测肥料中复硝酚钠、2,4-D、脱落酸、萘乙酸、氯吡脲、烯效唑、吲

哚-3-乙酸、吲哚丁酸含量的高效液相测定法，对本标准进行回收率和重复性实验，

均符合要求。

2、复硝酚钠、2,4-D、脱落酸、萘乙酸、氯吡脲和烯效唑、吲哚-3-乙酸、

吲哚丁酸的检验方法论据

本标准在制定过程中，通过查阅相关技术文献资料，确定实验前处理过程及仪

器参数，按规定条件测定样品和标准溶液，根据样液中组分的含量，选定响应值最

适宜的标准工作液进行色谱分析，标准工作液应至少有五个浓度水平，待测样液中

组分的响应值均应在仪器检测的工作范围曲线内。

3、技术参数

采用高效液相色谱法测定肥料中植物生长调节剂的含量，需要测定的技术参数

如下：

（1）确定实验最优实验参数，包括样品前处理、仪器条件以及溶液浓度等；

（2）对试剂和肥料样品进行初测，了解试剂和肥料中各组分的大概含量，以此

确定称样量和样品稀释倍数；

（3）进行方法曲线线性、重复性、精密度、回收率、检出限等实验。确立平行

测定结果允许差；

（4）选择若干家实验室，进行不同实验室间方法验证和比对试验，确立不同实

验室间允许差。

4、解决的主要问题

根据目前肥料中违禁添加或过量添加植物生长调节剂的现状，研究肥料中违禁

添加的复硝酚钠、2,4-D、脱落酸、萘乙酸、氯吡脲、烯效唑、吲哚-3-乙酸、吲哚丁



酸的性质，筛选、优化肥料产品中各违禁组分的前处理方法，对产品中的复硝酚钠、

2,4-D、脱落酸、萘乙酸、氯吡脲、烯效唑、吲哚-3-乙酸、吲哚丁酸的进行测定，提

高检测以及监管信息反馈工作效率，确定了稳定性好、准确度高、回收率高、易于

操作的检测方法，为打击违法添加肥料产品工作以及肥料产品质量安全风险评估提

供技术支撑。

三、主要实验（或验证）情况
1、提取方式和溶剂的选择

实验分别试验了涡旋、超声波震荡和涡旋后再超声波震荡的不同提取方式，发

现涡旋后再超声提取效果最好，并且该方法的实验回收率相对稳定，因此本实验采

用涡旋后再超声的方式来提取肥料中的复硝酚钠、2,4-D、脱落酸、萘乙酸、氯吡脲

和烯效唑、吲哚-3-乙酸、吲哚丁酸。

2-硝基苯酚钠、4-硝基苯酚钠和5-硝基邻甲氧基苯酚钠、2,4-D、脱落酸、萘乙

酸、氯吡脲和烯效唑、吲哚-3-乙酸、吲哚丁酸在甲醇等有机溶剂中溶解度较高，本

实验分别采用乙腈和甲醇作为提取溶剂进行试验，结果表明，乙腈作为提取剂时，样

品提取液中的杂质较多，影响色谱检测效果。用甲醇溶解，离心后的上清液清澈，

并且甲醇作为提取液可以促使某些基质复杂的肥料蛋白质变性而明显减少其在提取

液中的存在，减少干扰，保护色谱柱。因此实验采用甲醇作为提取溶剂，可以保证

较好的提取效果。

2、复硝酚钠含量测定的主要实验（或验证）情况

本方法检测肥料中复硝酚钠的含量，用甲醇进行超声提取，以甲醇-0.1%甲酸水

为流动相，在选定的工作条件下，用高效液相色谱仪二极管阵列检测器进行定性，

外标法定量。方法中复硝酚钠的检出限为0.3 mg/kg。主要实验情况如下：

2.1 色谱条件的选择

2.1.1 色谱柱的选择

由于硝基酚钠在大多数情况下是盐溶液，其良好的溶解性能决定了正相色谱柱



不能将其进行有效分离，而它在普通C18反相柱上洗脱过快难以保留，也无法达到

分离效果。Atlantis® T3高效液相色谱柱采用三官能团C18烷基键合相，保证键合密

度能提升极性化合物的保留并且100%水相流动相兼容，它不仅能够保留和分离水溶

性极性小分子，是保留极性化合物的首选。本实验采用色谱柱Atlantis® T3柱（250

mm×4.6 mm,5.0 μm）作为分离柱，复硝酚钠的三种成分得到了有效分离，达到了较

好的分离效果。

2.1.2 检测器的选择

由于复硝酚钠的三种有效成分在紫外可见光区都有一定的吸收波长，因此在液

相检测法中可选择紫外检测器或二极管阵列检测器，本方法采用Waters 2695型二极

管阵列（PDA）检测器，用一组光电二极管同时检测透过样品的所有波长紫外光，

而不是某一个或几个波长，与普通的紫外-可见分光检测器不同，进入流动池的光不

再是单色光。这种检测器灵敏度高，检测限低，线性范围宽，对流速和温度波动不

敏感；可得任意时间、任意波长的色谱图；也可以对色谱峰纯度进行测定（峰纯度

数值被用来判定某个色谱峰的纯度，数值越高，色谱峰为单峰的可能性越大，数值

越低，色谱峰为重叠峰的可能性越大）。

2.1.3 检测波长的选择

按试验方法分别对复硝酚钠三种成分的混合标准溶液（50 mg/L）从190~ 490 nm

进行全波段扫描，5-硝基邻甲氧基苯酚钠的最大吸收波长在242 nm，4-硝基苯酚最

大吸收波长在227 nm ，2-硝基苯酚最大吸收波长在274 nm，为简单操作和增加检测

器的适用性，我们比较后选择三种化合物的同时检测最佳波长为254 nm，在此波长

处检测时5-硝基邻甲氧基苯酚钠、4-硝基苯酚钠和2-硝基苯酚钠灵敏度都较高，基线

稳定并且背景干扰少。三种植物生长调节剂的液相色谱图见图1，其中保留时间在6.2

min左右的峰归属于5-硝基邻甲氧基苯酚钠，保留时间在6.8 min左右的峰归属于4-硝

基苯酚钠，保留时间在8.6 min左右的峰归属于2-硝基苯酚钠。



图1 三种植物生长调节剂混合标准溶液的液相色谱图

2.1.4 流动相的选择

由于复硝酚钠的三种有效成分5-硝基邻甲氧基苯酚钠、4-硝基苯酚钠和2-硝基苯

酚钠结构相似，分离时难度相对较大，需要反复实验以确定最佳条件。5-硝基邻甲

氧基苯酚钠、4-硝基苯酚钠和2-硝基苯酚钠都属于苯酚盐类，经酸化后都含有苯酚

基团，属于强极性的物质；实验选择强极性溶剂甲醇和水作为洗脱溶剂，尝试了以

下几种洗脱方式：甲醇/水体积比为70/30、甲醇/水体积比为55/45、甲醇/0.1%甲酸水

体积比为55/45。

（1）流动相中甲醇/水体积比为70/30

图2 甲醇/水体积比为70/30时50 mg/L混合标准溶液的液相色谱图

流动相甲醇/水体积比为70/30时，50 mg/L复硝酚钠混合标准溶液的高效液相色

谱图如图2所示，此种条件下三种植物生长调节剂的峰形较差，且5-硝基邻甲氧基苯



酚钠和4-硝基苯酚钠未得到有效分离，说明甲醇/水体积比为70/30的流动相条件不满

足实验要求。

（2）流动相中甲醇/水体积比为55/45

图3 甲醇/水体积比为55/45时50 mg/L混合标准溶液的液相色谱图

流动相甲醇/水体积比为55/45时，50 mg/L复硝酚钠混合标准溶液的高效液相色

谱图如图3所示，此种条件下三种植物生长调节剂得到了有效分离但峰形较差，说明

甲醇/水体积比为55/45的流动相条件不满足实验要求，此种情况下可以通过调节水

相的pH值来改善峰形。

（3）流动相中甲醇/0.1%甲酸水体积比为55/45

图4 甲醇/0.1%甲酸水体积比为55/45时50 mg/L混合标准溶液的液相色谱图

流动相中甲醇/0.1%甲酸水体积比为55/45时，50 mg/L复硝酚钠混合标准溶液的

高效液相色谱图如图4所示，此条件下三种植物生长调节剂得到了有效分离且峰形得

到了改善，因此本方法采用甲醇/0.1%甲酸水体积比为55/45作为液相色谱洗脱条件。



2.1.5 流速的选择

考虑到进入色谱的流速不能过大又不能过小，过大容易导致柱压过大，过小则

容易导致色谱峰产生拖尾，因此选择流动相流速也是至关重要的一个环节。流速考

察了0.5 mL/min、0.8 mL/min、1.0 mL/min。实验结果表明，当流速为0.5 mL/min时，

2-硝基苯酚钠盐和4-硝基苯酚钠盐的峰宽都较大，有明显的拖尾现象；当流速为1.0

mL/min时，各目标物的出峰时间都提前，但柱压很容易达到仪器报警限度，长期采

用此流速会对色谱柱造成不可逆损害；当实验选择流动相流速为0.8 mL/min时，色

谱柱柱压稳定正常，2-硝基苯酚钠、4-硝基苯酚钠和5-硝基邻甲氧基苯酚钠分离效果

良好。

2.2 线性范围、检出限的确定

在本方法所确定的色谱条件下，对三种植物生长调节剂的一系列质量浓度的混

合标准溶液按浓度从低到高，分段进行分析测定，分别计算各个化合物线性回归方

程、相关系数。基于实际空白样品中添加复硝酚钠标准品分析结果，按3倍信噪比计

算对应的浓度为方法的最低检出限为0.3 mg/kg，按10倍信噪比计算对应的浓度为方

法的最低定量限为1.0 mg/kg。

（1）标准溶液浓度范围在1.0 mg/L~10.0 mg/L 的线性回归方程及相关系数

表1 浓度范围1.0 mg/L ~10.0 mg/L的线性方程、相关系数

标准溶液系列(mg/L) 1.0 2.5 5.0 8.0 10.0

5-硝基邻甲氧基苯酚钠标准曲线

回归方程 Y=3.55×104X-3.69×104（r=0.9991）

4-硝基苯酚钠标准曲线回归方程 Y=4.92×103X-7.54×103（r=0.9992）

2硝基苯酚钠标准曲线回归方程 Y=6.66×104X-4.21×104（r=0.9994）



（2）标准溶液浓度范围在10.0 mg/L~50.0 mg/L 的线性回归方程及相关系数

表2 浓度范围10.0 mg/L ~50.0 mg/L的线性方程、相关系数

标准溶液系列(mg/L) 10.0 20.0 30.0 40.0 50.0

5-硝基邻甲氧基苯酚钠标准曲线

回归方程
Y=3.54×104X-3.32×104（r=0.9994）

4-硝基苯酚钠标准曲线回归方程 Y=4.91×103X-7.15×103（r=0.9997）

2硝基苯酚钠标准曲线回归方程 Y=6.69×104X-4.38×104（r=0.9994）

（3）标准溶液浓度范围在50.0 mg/L~100.0 mg/L的线性回归方程及相关系数

表3 浓度范围50.0 mg/L ~100.0 mg/L的线性方程、相关系数

标准溶液系列(mg/L) 50.0 65.0 80.0 90.0 100.0

5-硝基邻甲氧基苯酚钠标准曲线回归

方程

Y=3.53×104X-2.95×104（r=0.9993）

4-硝基苯酚钠标准曲线回归方程 Y=4.89×103X-6.99×103（r=0.9997）

2硝基苯酚钠标准曲线回归方程 Y=6.71×104X-4.59×104（r=0.9994）

（4）标准溶液浓度范围在100.0 mg/L~200.0 mg/L的线性回归方程及相关系数

表4 浓度范围100.0 mg/L ~200.0 mg/L的线性方程、相关系数

标准溶液系列(mg/L) 100.0 125.0 150.0 175.0 200.0

5-硝基邻甲氧基苯酚钠标准曲线

回归方程
Y=2.87×104X-3.14×104（r=0.9974）



4-硝基苯酚钠标准曲线回归方程 Y=3.12×103X-3.56×103（r=0.9932）

2硝基苯酚钠标准曲线回归方程 Y=7.78×104X-6.52×104（r=0.9965）

在本方法所确定的色谱条件下，标准溶液在1.0 mg/L～100.0 mg/L范围内建立的

线性方程如表1、表2、表3所示，相关系数大于0.999，定量准确；标准溶液浓度范

围在100 mg/L～200 mg/L范围内建立的线性方程如表4所示，相关系数小于0.999，

该段的线性曲线相对于1.0 mg/L～100.0 mg/L范围内的曲线发生偏移，定量不准确，

因此，本方法最终确定标准曲线的线性范围在1.0 mg/L～100.0 mg/L之间。对5-硝基

邻甲氧基苯酚钠、4-硝基苯酚钠和2-硝基苯酚钠在1.0 mg/L～100.0 mg/L一系列浓度

的混合标准溶液按浓度从低到高进样分析测定，其线性范围、线性回归方程、相关

系数见表5。

表5 浓度范围1.0 mg/L ~100.0 mg/L的线性方程、相关系数

标准溶液系列(mg/L) 1.0 10.0 20.0 50.0 100.0

5-硝基邻甲氧基苯酚钠标准曲线

回归方程
Y=3.52×104X-3.28×104（r=0.9995）

4-硝基苯酚钠标准曲线回归方程 Y=4.94×103X-6.82×103（r=0.9994）

2硝基苯酚钠标准曲线回归方程 Y=6.70×104X-4.02×104（r=0.9996）

2.3 回收率实验

选取6个实际肥料样品，每个样品平行测定两次，取两次测定结果的平均值作为

空白值，在样品中加入复硝酚钠的标准溶液，使各个标准物质的加标浓度为50 mg/L，

实验结果扣除空白值，剔除离群值后将6次测定结果分别加标回收率（Pi），计算结

果如表6所示。实验结果表明，三种化合物的加标回收率都在90%~110%之间，满足

实验要求。



表6 实际样品的加标回收率实验

化合物 P1/% P2/% P3/% P4/% P5/% P6/%

2-硝基苯酚钠 90.05 90.56 91.44 92.67 91.32 94.36

4-硝基苯酚钠 105.28 103.23 101.32 104.72 103.21 102.83

5-硝基邻甲氧基苯酚钠 95.34 96.32 91.22 97.39 93.58 94.83

2.4 精密度实验

选取浓度为25 mg/L和50 mg/L的混合标准溶液按实验方法对2-硝基苯酚钠、4-硝

基苯酚钠和5-硝基邻甲氧基苯酚钠混合标溶液平行测定6次，测得相对标准偏差如表

7所示。实验计算测得3种化合物的相对标准偏差均小于2.5%，说明该方法的重复性

较好，满足实验要求。

表7 方法的相对标准偏差RSD

化合物 理论值 实测值 RSD 化合物 理论值 实测值 RSD

2-硝基苯酚

钠
25 mg/L

24.45

2.33%
2-硝基苯

酚钠
50 mg/L

50.98

1.68%

25.03 51.32

24.96 49.84

25.35 49.52

25.78 49.19

24.18 50.52

4-硝基苯酚

钠
25 mg/L

26.13

1.06% 4-硝基苯

酚钠
50 mg/L

51.39

1.58%25.94 52.03

25.54 51.35



25.49 51.99

25.51 52.91

25.91 50.49

5-硝基邻甲

氧基苯酚

钠

25 mg/L

24.98

2.05%
5-硝基邻

甲氧基苯

酚钠

50 mg/L

49.31

1.22%

24.99 49.91

24.71 50.10

25.90 50.52

25.93 50.92

25.09 49.49

2.5 稳定性实验

稳定性实验能够反映在规定的贮存条件下一定时间内实验结果的一致性。分别

选取室温条件下样品处理完毕、样品放置3天、样品放置7天三个时间段来进行测定，

实验数据见表8。根据表8中的数据可得，实验样品在预处理后、放置3天后、放置7

天后所测得的含量在允许的误差范围内。样品在七天内的稳定性仍然符合实验测定

要求。

表8 复硝酚钠样品稳定性实验

样品号

预处理后的含量/ (%) 放置3天后的含量/ (%) 放置7天后的含量/ (%)

2-硝基

苯酚钠

4-硝基

苯酚钠

5-硝基

邻甲氧

基苯酚

钠

2-硝
基苯

酚钠

4-硝
基苯

酚钠

5-硝基

邻甲氧

基苯酚

钠

2-硝
基苯

酚钠

4-硝
基苯

酚钠

5-硝基

邻甲氧

基苯酚

钠

F1 0.27 0.15 0.32 0.024 0.014 0.031 0.023 0.014 0.030

F2 0.052 0.073 0.094 0.051 0.071 0.092 0.050 0.069 0.091

F3 ND ND ND ND ND ND ND ND ND



F4 0.015 0.024 0.018 0.015 0.023 0.018 0.014 0.023 0.022

F5 ND ND ND ND ND ND ND ND ND

F6 0.034 0.082 0.061 0.033 0.080 0.060 0.033 0.080 0.059

2.6 实验室间比对实验

选取了两个肥料样品按实验方法和云南省化工产品质量监督检验站、四川国光

农化股份有限公司进行对比验证试验，所得数据如表9所示。从测定数据看，三个检

测单位复硝酚钠含量检测数据基本一致，未超出实验室间的允许误差，满足实验要

求。

表9 不同实验室复硝酚钠含量测定数据表

实验室 样品7#复硝酚钠含量（%） 样品8#复硝酚钠含量（%）

山东省质检院 0.14 0.061

云南省化工产品质量监督检验站 0.14 0.057

四川国光农化股份有限公司 0.15 0.064

3、2,4-D含量测定的主要实验（或验证）情况

3.1 色谱条件的选择

3.1.1 色谱柱的选择

2,4-二氯苯氧乙酸分子量小于2000，且属于脂溶性，易溶于甲醇，可以选用反

相色谱柱，且反相色谱柱可以对非极性、弱极性、中等极性以及部分强极性化合物

进行分离，是应用最广的色谱柱。RP18(4.6mm×250mm，5.0µm)是一种与C18（4.6mm

×250mm，5.0µm）性质相似的反相色谱柱，可以用于2,4-二氯苯氧乙酸的检测。

3.1.2 检测器的选择

2，4-二氯苯氧乙酸中含有一个苯环结构，苯环在紫外中有明显吸收，适合使用



紫外-可见光检测器。而二极管阵列检测器（PDA）是用一组光电二极管同时检测透

过样品的所有波长紫外光，不是某一个或几个波长，和普通的紫外-可见分光检测器

不同的是进入流动池的光不再是单色光。因此其具有灵敏度高、噪音低、线性范围

宽、对流速和温度的波动不灵敏，适用于梯度洗脱及制备色谱；可得任意波长的色

谱图，极为方便；可得任意时间的光谱图，相当于与紫外联用；色谱峰纯度鉴定、

光谱图检索等功能，可提供组分的定性信息等优点。综上所述，在本次研究中采用

二极管阵列检测器对其进行检测。

3.1.3 检测波长选择

使用二极管阵列检测器通过对光谱图的分析确定检测器波长，2,4-二氯苯氧乙

酸在230nm有强吸收峰，在283nm有较强吸收峰。但在230nm波长处干扰较重，故选

择波长为283nm，在该波长下进行测定，既保证了灵敏度的要求，又无干扰。

3.1.4 流动相比例的确定

流动相的比例不同，会对物质的出峰时间、峰型和峰面积等产生影响，在试验

中，以乙腈和10 mmol/L 醋酸铵水溶液为流动相，结果发现，随着流动相中乙腈含

量的增加，2,4-二氯苯氧乙酸的保留时间会稍有增大，响应值也会随之增大。但在

试验中发现，如图5：V(乙腈)：V(10 mmol/L醋酸铵水溶液)=65：35时，虽然响应值

高，但难与溶剂峰分离，如图6； V(乙腈)：V(10 mmol/L醋酸铵水溶液)=55：45时，

响应值低，干扰较严重，如图7；V(乙腈)：V(10 mmol/L醋酸铵水溶液)=60：40时，

效应值较高，分离效果相对较好。通过实验最终确定流动相中V(乙腈)：V(10 mmol/L

醋酸铵水溶液)=60：40。



图5 V(乙腈):V(10mM 醋酸铵水溶液)=65：35时2，4-二氯苯氧乙酸色谱图

图6 V(乙腈):V(10mM 醋酸铵水溶液)=55：45时2，4-二氯苯氧乙酸色谱图

图7 V(乙腈):V(10mM 醋酸铵水溶液)=60：40时2，4-二氯苯氧乙酸色谱图



3.1.5 流速的确定

流速的大小对峰型及保留时间等都会产生影响，本实验中在0.8 ~ 1.0 mL/min范

围内变量实验，流量≥1.0 mL/min两目标物在低浓度情况下无法分离完全, 如图8；

在流速为0.8 mL/min时，保留时间稍长，但分离比较完全，且峰型尖锐、响应值较

高，如图9。因此确定流速为0.8 mL /min。

图8 流速为1.0 mL/min时色谱图 图9流速为0.8 mL/min时色谱图

3.2 线性范围、检出限

配制2,4-二氯苯氧乙酸丁酯浓度为1 mg/L、20 mg/L、40 mg/L、60 mg/L、80 mg/L、

100 mg/L的标准品溶液，测定其峰面积，如表10。以浓度（mg/L）为横坐标x，以

峰面积为纵坐标y，测得2,4-二氯苯氧乙酸丁酯浓度在1 mg/L～100 mg/L范围，线性

方程为y = 4073.6x + 829.4，线性相关系数R² = 0.9994 ，以信噪比为3（S/N=3）计

算，叶面肥料中2,4-二氯苯氧乙酸的最低检出限为0.5 mg/kg，以信噪比为10（S/N=10）

计算最低定量限为1.0 mg/kg。

表 10 峰面积随浓度的变化

浓度（mg/L） 1.0 20.0 40.0 60.0 80.0 100.0

峰面积 4903 78352 165218 249099 330552 403023



3.3 回收率实验

称取叶面肥料试样，进行高中低三个添加浓度的加标回收实验，考察方法的准

确度。经提取、纯化后的溶液取1 mL提取液进行检测。重复测定6次。回收率在80.8%

-116.4%范围内。

3.4 精密度实验

精密称取批样品1份，按该方法进行样品前处理，采用同样的色谱条件，同一样

品连续进样六次，对检测方法的精密性进行鉴定，试验结果见表11。从表中可以看

出，检测得到的平均浓度为22.68 mg/L，RSD值为0.43%，说明检测方法的精密性良

好。

表11 2,4-二氯苯氧乙酸液相色谱检测方法精密性试验

序号 峰面积 浓度（mg/L） RSD(%，n=6）

1 93702 22.80

0.42

2 94251 22.93

3 94045 22.88

4 90515 22.02

5 91650 22.29

6 95068 23.13

3.5 方法的重复性

精密称取同一批样品6份，按该方法进行样品前处理，采用同样的色谱条件，对



六份样品连续进样，检测方法的重复性进行鉴定，试验结果见表12。从表中可以看

出，检测得到的平均浓度为49.61 mg/L，RSD值为1.13%，说明检测方法的重复性良

好。

表12 2,4-二氯苯氧乙酸液相色谱检测方法重现性试验

序号 峰面积 浓度（mg/L） RSD（%，n=6）

1 194181 47.46

1.13

2 201699 49.31

3 204097 49.90

4 205236 50.18

5 206202 50.42

6 206137 50.40

3.6 稳定性实验

稳定性实验能够反映在规定的贮存条件下一定时间内实验结果的一致性。分别

选取室温条件下样品处理完毕、样品放置3天、样品放置7天三个时间段来进行测定，

实验数据见表13。根据表13中的数据可得，实验样品在预处理后、放置3天后、放置

7天后所测得的含量在允许的误差范围内。样品在七天内的稳定性仍然符合实验测定

要求。



表13 2,4-D样品稳定性实验

样品号
预处理后的含量/ (%) 放置3天后的含量/ (%) 放置7天后的含量/ (%)

D1 0.015 0.014 0.014

D2 ND ND ND

D3 0.022 0.020 0.019

D4 0.072 0.071 0.069

D5 ND ND ND

D6 ND ND ND

3.7 实验室间比对实验

选取了两个肥料样品按实验方法和云南省化工产品质量监督检验站、四川国光

农化股份有限公司进行对比验证试验，所得数据如表14所示。从测定数据看，三个

检测单位2,4-D含量检测数据基本一致，未超出实验室间的允许误差，满足实验要求。

表14 不同实验室2,4-D含量测定数据表

实验室 样品1# 2,4-D含量（%） 样品2# 2,4-D含量（%）

山东省质检院 0.028 0.050

云南省化工产品质量监督检验站 0.030 0.054

四川国光农化股份有限公司 0.025 0.0052

3.8 总结

通过上述几种样品前处理方法的比较，仪器条件的进一步优化，最终确定：采

用高效液相色谱法测定叶面肥料中2,4-二氯苯氧乙酸的含量，使用甲醇进行肥料样

品提取，检出限为0.5mg/kg，测定范围宽，色谱分离效果好，杂质离子干扰小。样



品测定、回收率及验证试验表明，方法具有良好的重复性和再现性，定量准确。相

对于气相色谱法，液相色谱法更准确，重现性更好，故液相色谱法法可以用于叶面

肥料中2,4-二氯苯氧乙酸的测定。

4、脱落酸、萘乙酸、氯吡脲、烯效唑含量测定的主要实验（或验证）

情况

试样中脱落酸、萘乙酸、氯吡脲、烯效唑用甲醇进行超声提取，以甲醇-0.1%甲

酸水为流动相，在选定的工作条件下，用高效液相色谱仪进行测定，保留时间定性，

外标法定量。主要实验情况如下：

4.1 色谱条件的选择

4.1.1 色谱柱的选择

本实验选用色谱柱为Symmetry ShieldTM RP18柱(250 mm×4.6 mm, 5.0 μm)或分

离性能相当者。RP18(250 mm×4.6 mm，5.0µm)是一种与C18（4.6mm×250mm，5.0µm）

性质相似的反相色谱柱。Symmetry®色谱柱的最主要优势是重现性好，此系列色谱

柱使用高纯度原料，经过严密控制的填料生产流程和色谱柱装填技术，得到了市场

上重现性最好的高效液相色谱柱。同时有Symmetry 卡套柱和保护柱供选择。脱落

酸、萘乙酸、氯吡脲和烯效唑经该色谱柱能够完成分离。

4.1.2 检测器的选择

通过搜集文献及实验验证确定，氯吡脲、萘乙酸、脱落酸、烯效唑在200 nm～

400 nm范围内都有一定的紫外吸收，因此选用二极管阵列（PDA）检测器，与普通

的紫外-可见分光检测器不同，进入流动池的光不再是单色光，这种检测器灵敏度高，

检测限低，线性范围宽，对流速和温度波动不敏感；可得任意时间、任意波长的色

谱图；也可以对色谱峰纯度进行测定。

4.1.3 检测波长的选择

按实验方法分别对四种待测组分标准溶液（50 mg/L）从190~490 nm进行全波段



扫描，氯吡脲最大吸收波长在262 nm，烯效唑最大吸收波长在254 nm，萘乙酸最大

吸收波长在280 nm，脱落酸最大吸收波长在 254 nm。为简单操作及增加检测器的

适用性，我们比较后选择氯吡脲、烯效唑和脱落酸的最佳同时检测波长为258 nm，

萘乙酸最佳检测波长为280 nm。

4.1.4 流动相的选择

4种四种植物生长调节剂的醇溶性较好，在RP18色谱柱上保留行为合适，选择

Waters公司粒径5 μm的Symmetryshield RP18柱（250 mm×4.6 mm）为色谱分离柱，

色谱分离采用梯度洗脱程序，比较了甲醇-水、甲醇-10 mmol/L 醋酸铵溶液、甲醇-

0.1%甲酸水溶液这三种流动相体系对四种植物生长调节剂色谱峰分离结果的影响。

（1）以甲醇-10 mmol/L 醋酸铵溶液为流动相

图10 以甲醇-10 mmol/L 醋酸铵溶液为流动相时的液相色谱图

以甲醇-10 mmol/L 醋酸铵溶液为流动相时（图10），在258 nm波长下，氯吡脲

（tR=22.670 min）和烯效唑（tR=22.885 min）峰形尖锐且分离较好，但脱落酸

（tR=18.897 min）和萘乙酸（tR=20.483 min）峰形较差，分离度不满足实验要求。

（2）以甲醇-水为流动相



图11 以甲醇-水为流动相时的液相色谱图

以甲醇-水为流动相时（图11），四种植物生长调节剂基本可以实现分离，但四

个峰都有不同程度的拖尾现象（在258 nm波长下，脱落酸tR=15.507 min，萘乙酸

tR=19.455 min，氯吡脲tR=21.059 min，烯效唑tR=22.885 min），此种条件下测定，

若样品中存在干扰成分，极易影响四种植物生长调节剂的定性或定量准确度，因此

不采用甲醇-水作为流动相。此种情况下可以通过调节水相的pH值来改善峰形。

（3）以甲醇-0.1%甲酸水溶液为流动相

图12 以甲醇-0.1%甲酸水体系为流动相的液相色谱图



在RP18键合固定相上分离试样中的四种植物生长调节剂，选择甲醇-0.1%甲酸

水体系为流动相（图12），在258 nm波长下，脱落酸tR=7.706 min，萘乙酸tR=10.582

min，氯吡脲tR=19.310 min，烯效唑tR=22.566 min，四种植物生长调节剂可以实现

有效分离，各个化合物保留时间适中，峰形尖锐，实验结果满足实验要求，因此流

动相选择甲醇和0.1%甲酸水。

4.2 线性范围、检出限的确定

在本方法所确定的色谱条件下，对氯吡脲、烯效唑、萘乙酸及脱落酸四种植物

生长调节剂在1.0 mg/L～400.0 mg/L一系列质量浓度的混合标液按浓度从低到高，分

段进行分析测定，分别计算四种植物生长调节剂线性回归方程、相关系数。

（1）4种生长调节剂浓度范围在1.0 mg/L~10.0 mg/L 的线性回归方程及相关系

数

表15 浓度范围1.0 mg/L ~10.0 mg/L的线性方程、相关系数

标准溶液系列(mg/L) 1.0 2.0 5.0 8.0 10.0

氯吡脲标准曲线回归方程 Y=6.92×104X-5.62×104（r=0.9985）

烯效唑标准曲线回归方程 Y=5.27×104X-2.42×104（r=0.9932）

脱落酸标准曲线回归方程 Y=2.15×104X-1.69×104（r=0.9974）

萘乙酸标准曲线回归方程 Y=4.59×104X-3.59×104（r=0.9935）

（2）4种生长调节剂浓度范围在10.0 mg/L~50.0 mg/L 的线性回归方程及相关系

数



表16 浓度范围10.0 mg/L ~50.0 mg/L的线性方程、相关系数

标准溶液系列(mg/L) 10.0 20.0 30.0 40.0 50.0

氯吡脲标准曲线回归方程 Y=6.41×104X-4.12×104（r=0.9995）

烯效唑标准曲线回归方程 Y=5.95×104X-2.86×104（r=0.9994）

脱落酸标准曲线回归方程 Y=2.95×104X-2.53×104（r=0.9994）

萘乙酸标准曲线回归方程 Y=4.98×104X-4.48×104（r=0.9996）

（3）4种生长调节剂浓度范围在50.0 mg/L~200.0 mg/L 的线性回归方程及相关

系数

表17 浓度范围50.0 mg/L ~200.0 mg/L的线性方程、相关系数

标准溶液系列(mg/L) 50.0 80.0 100.0 150.0 200.0

氯吡脲标准曲线回归方程 Y=6.38×104X-4.05×104（r=0.9993）

烯效唑标准曲线回归方程 Y=6.01×104X-2.92×104（r=0.9994）

脱落酸标准曲线回归方程 Y=3.07×104X-2.98×104（r=0.9996）

萘乙酸标准曲线回归方程 Y=5.05×104X-4.96×104（r=0.9996）

（4）4种生长调节剂浓度范围在200.0 mg/L~400.0 mg/L 的线性回归方程及相关

系数



表18 浓度范围200.0 mg/L ~400.0 mg/L的线性方程、相关系数

标准溶液系列(mg/L) 200.0 250.0 300.0 350.0 400.0

氯吡脲标准曲线回归方程 Y=4.35×104X-1.45×104（r=0.9962）

烯效唑标准曲线回归方程 Y=7.01×104X-4.56×104（r=0.9945）

脱落酸标准曲线回归方程 Y=4.82×104X-4.57×104（r=0.9941）

萘乙酸标准曲线回归方程 Y=7.92×104X-8.44×104（r=0.9938）

（5）四种植物生长调节剂线性范围的确定

在本方法确定的实验条件下，4种生长调节剂浓度范围在1.0 mg/L~10.0 mg/L 建

立的线性回归方程，相关系数小于0.999（表15），定量准确度低；4种生长调节剂

浓度范围在200.0 mg/L~400.0 mg/L建立的线性回归方程，相关系数小于0.999（表

18），定量准确度低；4种生长调节剂浓度范围在10.0 mg/L~50.0 mg/L 、50.0 mg/L

~200.0 mg/L建立的线性回归方程，相关系数大于0.999，定量准确度较高（表16、表

17）。因此本方法确定在10.0 mg/L~200.0 mg/L浓度范围内，由低浓度到高浓度测定，

建立4种生长调节剂的线性回归方程，实验结果显示，在10.0 mg/L~200.0 mg/L范围

内，4种生长调节剂的线性相关系数都大于0.999（见表19），定量准确度较高。

表19 4种生长调节剂的线性范围、线性方程、相关系数

标准溶液系列(mg/L) 10.0 20.0 50.0 80.0 100.0 200.0

氯吡脲标准曲线回归方程 Y=6.39×104X-3.75×104（r=0.9997）

烯效唑标准曲线回归方程 Y=5.98×104X-3.42×104（r=0.9996）



脱落酸标准曲线回归方程 Y=3.16×104X-2.84×104（r=0.9997）

萘乙酸标准曲线回归方程 Y=5.49×104X-4.18×104（r=0.9998）

基于实际空白样品中添加氯吡脲、烯效唑、脱落酸和萘乙酸混合标准溶液分析

结果，按3倍信噪比计算，氯吡脲、烯效唑、脱落酸和萘乙酸对应的浓度为方法的最

低检出限为0.3mg/kg，按10倍信噪比计算对应的浓度为方法的最低定量限为

1.0mg/kg。

4.3 回收率实验

选取实际肥料样品，每个样品平行测定两次，取两次测定结果的平均值作为空

白值，在样品中加入的标准溶液，使待测物的加标浓度为20 mg/L，实验结果扣除空

白值，剔除离群值后将测定结果分别计算平均值和加标回收率，由表20所示的回收

率结果可知，在该方法条件下测得的肥料样品中植物生长调节剂的加标回收率在

85%～106%之间，表明方法的准确度较高。

表20 实际样品的加标回收率实验

化合物
样品1回收

率（%）

样品2回收

率（%）

样品3回收

率（%）

样品4回收

率（%）

样品5回收

率（%）

样品6回收

率（%）

脱落酸 90.56 91.32 93.28 89.32 94.21 93.25

萘乙酸 98.31 91.15 93.36 91.27 100.90 102.45

氯吡脲 89.70 91.78 98.29 96.45 89.19 96.54

烯效唑 105.09 92.56 98.16 90.31 93.15 90.16

4.4 精密度实验

对标准溶液进行精密度实验，标准溶液的浓度分别为20 mg/L和50 mg/L，重复

进样六次，计算精密度，结果见表21。实验结果表明相对标准偏差在1.00%～2.20%



之间（表21），说明本方法具有良好的重复性和再现性，可满足检测要求。

表21 肥料中4种化合物的回收率和精密度结果（n=6）

化合物
标液浓度/
mg/L 标液实测值/ mg/L

相对标准偏

差/%

脱落酸

20 19.95,19.41,20.15,19.56,20.45,20.14 1.97

50 50.24,49.32,50.56,49.89,51.77,50.47 1.63

萘乙酸

20 18.98,19.48,19.55,19.14,20.05,19.63 1.95

50 49.84,48.64,47.63,48.12,49.05,48.33 1.59

氯吡脲

20 19.14,19.44,18.52,18.44,18.96,18.58 2.11

50 50.16,50.49,48.55,49.64,49.74,50.22 1.38

烯效唑

20 19.63,19.82,19.92,20.14,20.59,19.96 1.65

50 50.41,51.26,50.12,50.34,49.26,49.86 1.32

4.5 稳定性实验

分别选取室温条件下样品处理完毕、样品放置3天、样品放置7天三个时间段来

进行测定，实验数据见表22、表23、表24、表25。根据表中的数据可得，实验样品

在预处理后、放置3天后、放置7天后所测得的含量在允许的误差范围内，样品在七

天内的稳定性仍然符合实验测定要求。

表22 脱落酸样品稳定性实验

样品号
预处理后的含量/ (%) 放置3天后的含量/ (%) 放置7天后的含量/ (%)

T1 ND ND ND

T2 0.022 0.021 0.021

T3 0.011 0.011 0.010



T4 ND ND ND

T5 0.13 0.13 0.12

T6 ND ND ND

表23 萘乙酸样品稳定性实验

样品号
预处理后的含量/ (%) 放置3天后的含量/ (%) 放置7天后的含量/ (%)

N1 ND ND ND

N2 0.23 0.23 0.22

N3 ND ND ND

N4 ND ND ND

N5 0.054 0.053 0.052

N6 ND ND ND

表24 氯吡脲样品稳定性实验

样品号
预处理后的含量/ (%) 放置3天后的含量/ (%) 放置7天后的含量/ (%)

D1 0.063 0.062 0.062

D2 ND ND ND

D3 0.047 0.047 0.047

D4 ND ND ND

D5 ND ND ND

D6 0.035 0.035 0.035



表25 烯效唑样品稳定性实验

样品号
预处理后的含量/ (%) 放置3天后的含量/ (%) 放置7天后的含量/ (%)

X1 0.12 0.12 0.12

X2 ND ND ND

X3 0.15 0.15 0.15

X4 ND ND ND

X5 ND ND ND

X6 0.21 0.21 0.20

4.6 实验室间比对实验

选取了两个肥料样品按实验方法和四川国光农化股份有限公司、云南省化工产

品质量监督检验站进行对比验证试验，所得数据如表26所示，从测定数据看，三个

检测单位检测数据基本一致，未超出实验室间的允许误差，满足实验要求。

表26 不同实验室肥料中植物生长调节剂含量测定数据表

样品

编号

化合物 质检院实验室测定值

（%）

四川国光农化股份有限

公司测定值（%）

云南省化工产品质量监

督检验站测定值（%）

样品
3#

萘乙酸 0.032 0.034 0.033

氯吡脲 0.038 0.040 未检测

样品
4#

萘乙酸 0.098 未检测 0.091

氯吡脲 0.081 0.084 0.078



5、吲哚-3-乙酸、吲哚丁酸含量测定的主要实验（或验证）情况

5.1 色谱条件的选择

5.1.1 色谱柱的选择

吲哚-3-乙酸、吲哚丁酸属于强极性化合物，故本实验选用色谱柱ZORBAX

SB-C18柱(250 mm×4.6 mm, 5.0 μm)或分离性能相当者，ZORBAX SB-C18柱是一种

反相色谱柱，吲哚-3-乙酸、吲哚丁酸利用该色谱柱分离度良好，满足检测要求。

5.1.2 检测器的选择

通过搜集文献及实验验证确定，吲哚-3-乙酸、吲哚丁酸在200 nm～400 nm范围

内都有一定的紫外吸收，因此选用二极管阵列（PDA）检测器。二极管阵列检测器

这种检测器灵敏度高，检出限低，对流速和温度波动不敏感；可得任意时间、任意

波长的色谱图。

5.1.3 检测波长的选择

按实验方法分别对两种待测组分标准溶液（50 mg/L）从190~490 nm进行全波段

扫描，我们比较后选择吲哚-3-乙酸、吲哚丁酸最佳同时检测波长为280 nm。在280

nm处吲哚-3-乙酸、吲哚丁酸都有很强的吸收峰且干扰较少。

5.1.4 流动相的选择

再参考文献的基础上，实验考察了甲醇-水、乙腈-水、甲醇-0.1%甲酸水，甲醇

-2.0%乙酸水四种体系的溶液体系作为流动相。实验结果显示，利用甲醇-水、乙腈

-水、甲醇-0.1%甲酸水三种溶剂体系得到的谱图中，吲哚-3-乙酸和吲哚丁酸的吸收

峰有严重的峰拖尾现象；甲醇-2.0%乙酸水溶液体系的洗脱效果最好，吲哚-3-乙酸

和吲哚丁酸分离度良好且峰形尖锐（见图13），满足实验要求，最优色谱洗脱条件

见表27。



图13 吲哚-3-乙酸、吲哚丁酸标准溶液（20μg/mL）液相色谱图

表27 吲哚-3-乙酸、吲哚丁酸高效液相色谱条件

时间/min 流动相甲醇含量/% 流动相2.0%乙酸水含量/%

0 40 60

15.0 40 60

15.1 55 45

30.0 55 45

30.1 40 60

33.0 40 60

5.2 线性范围、检出限的确定

在本方法所确定的色谱条件下，对吲哚-3-乙酸、吲哚丁酸在1.0 mg/L～400.0

mg/L一系列质量浓度的混合标液按浓度从低到高，分段进行分析测定，分别计算吲

哚-3-乙酸、吲哚丁酸线性回归方程、相关系数。

（1）吲哚-3-乙酸、吲哚丁酸在 1.0 mg/L~10.0 mg/L 的线性回归方程及相关系

数

表28 浓度范围1.0 mg/L ~10.0 mg/L的线性方程、相关系数

标准溶液系列(mg/L) 1.0 2.0 5.0 8.0 10.0



吲哚-3-乙酸标准曲线回归方程 Y=18.44960X-9.15124（r=0.9996）

吲哚丁酸标准曲线回归方程 Y=15.66147X-6.99748（r=0.9994）

（2）吲哚-3-乙酸、吲哚丁酸浓度范围在 10.0 mg/L~50.0 mg/L 的线性回归方程

及相关系数

表29浓度范围10.0 mg/L ~50.0 mg/L的线性方程、相关系数

标准溶液系列(mg/L) 10.0 20.0 30.0 40.0 50.0

吲哚-3-乙酸标准曲线回归方程 Y=18.15148X-8.99458（r=0.9995）

吲哚丁酸标准曲线回归方程 Y=15.61964X-5.59655（r=0.9997）

（3）吲哚-3-乙酸、吲哚丁酸浓度范围在 50.0 mg/L~200.0 mg/L 的线性回归方

程及相关系数

表30 浓度范围50.0 mg/L ~200.0 mg/L的线性方程、相关系数

标准溶液系列(mg/L) 50.0 65.0 80.0 90.0 100.0

吲哚-3-乙酸标准曲线回归方程 Y=17.88569-8.54196（r=0.9999）

吲哚丁酸标准曲线回归方程 Y=15.11965X-5.31014（r=0.9998）

（4）吲哚-3-乙酸、吲哚丁酸浓度范围在 100.0 mg/L~200.0 mg/L 的线性回归方

程及相关系数

表31 浓度范围200.0 mg/L ~400.0 mg/L的线性方程、相关系数

标准溶液系列(mg/L) 100.0 125.0 150.0 175.0 200.0

吲哚-3-乙酸标准曲线回归方程 Y=17.11475X-7.15489（r=0.9945）



吲哚丁酸标准曲线回归方程 Y=13.66978X-4.96458（r=0.9948）

（5）吲哚-3-乙酸、吲哚丁酸线性范围的确定

在本方法确定的实验条件下，吲哚-3-乙酸、吲哚丁酸浓度范围在100.0 mg/L

~200.0 mg/L建立的线性回归方程，相关系数小于0.999（表31），定量准确度低；吲

哚-3-乙酸、吲哚丁酸浓度范围在1.0 mg/L~10.0 mg/L 、10.0 mg/L~50.0 mg/L 、50.0

mg/L~100.0 mg/L建立的线性回归方程，相关系数大于0.999，定量准确度较高（表28、

表29、表30）。因此本方法确定在1.0 mg/L~100.0 mg/L浓度范围内，由低浓度到高

浓度测定，建立吲哚-3-乙酸、吲哚丁酸的线性回归方程，实验结果显示，在1.0 mg/L

~100.0 mg/L范围内，吲哚-3-乙酸、吲哚丁酸的线性相关系数都大于0.999（见表32），

定量准确度较高。

表32 两种化合物的线性范围、线性方程、相关系数

标准溶液系列(mg/L) 1.0 5.0 10.0 20.0 50.0 100.0

吲哚-3-乙酸标准曲线回归方程 Y=17.46182X-8.31223（r=0.9997）

吲哚丁酸标准曲线回归方程 Y=14.61964X-5.57251（r=0.9998）

基于实际空白样品中添加吲哚-3-乙酸、吲哚丁酸混合标准溶液分析结果，按3

倍信噪比计算吲哚-3-乙酸、吲哚丁酸对应的浓度为方法的最低检出限为0.5 mg/kg，

按10倍信噪比计算对应的浓度为方法的最低定量限为1.0 mg/kg。

5.3 回收率实验

选取实际肥料样品，每个样品平行测定两次，取两次测定结果的平均值作为空

白值，在样品中加入的标准溶液，使待测物的加标浓度为20 mg/L，实验结果扣除空

白值，剔除离群值后将测定结果分别计算平均值和加标回收率，由表33所示的回收

率结果可知，在该方法条件下测得的肥料样品中吲哚-3-乙酸、吲哚丁酸的加标回收

率在90%～105%之间，表明方法的准确度较高。



表33实际样品的加标回收率实验

化合物

回收率
样品 1/% 样品 2 /% 样品 3 /% 样品 4 /% 样品 5 /% 样品 6 /%

吲哚-3-乙
酸

92.58 94.15 93.45 94.85 102.6.63 104.49

吲哚丁酸 91.46 96.44 94.98 93.74 103.14 103.17

5.4 精密度实验

对标准溶液进行精密度实验，标准溶液的浓度分别为20 mg/L和50 mg/L，重复

进样六次，计算精密度，结果见表34。实验结果表明测定结果的相对标准偏差在

1.0%～2.70%之间，说明本方法具有良好的重复性和再现性，可满足检测要求。

表34 肥料中两种化合物的回收率和精密度结果（n=6）

化合物
标液浓度/
mg/L 标液实测值/ mg/L 相对标准偏

差/%

吲哚-3-乙酸

20 20.45、21.62、20.96、19.14、19.62、18.95 1.06

50 52.45、53.96、51.22、48.26、47.63、50.26 2.43

吲哚丁酸

20 18.44、18.15、21.44、22.65、22.15、21.99 1.98

50 50.46、51.63、52.48、48.26、47.36、45.63 2.65

5.5 稳定性实验

分别选取室温条件下样品处理完毕、样品放置3天、样品放置7天三个时间段来

进行测定，实验数据见表35、表36。根据表中的数据可得，实验样品在预处理后、

放置3天后、放置7天后所测得的含量在允许的误差范围内，样品在七天内的稳定性

仍然符合实验测定要求。



表35 吲哚-3-乙酸样品稳定性实验

样品号
预处理后的含量/ (%) 放置3天后的含量/ (%) 放置7天后的含量/ (%)

Y11 0.025 0.024 0.024

Y12 ND ND ND

Y13 0.13 0.13 0.13

Y14 ND ND ND

Y15 0.25 0.25 0.24

Y16 ND ND ND

表36 吲哚丁酸样品稳定性实验

样品号
预处理后的含量/ (%) 放置3天后的含量/ (%) 放置7天后的含量/ (%)

Y21 ND ND ND

Y22 ND ND ND

Y23 0.11 0.10 0.10

Y24 ND ND ND

Y25 0.26 0.26 0.26

Y26 0.082 0.082 0.080

5.6 实验室间比对实验

选取了两个肥料样品按实验方法和四川国光农化股份有限公司、云南省化工产

品质量监督检验站进行对比验证试验，所得数据如表37所示，从测定数据看，三个

检测单位检测数据基本一致，未超出实验室间的允许误差，满足实验要求。



表37 不同实验室肥料中植物生长调节剂含量测定数据表

样品

编号

化合物 山东省质检院实验

室测定值（%）

四川国光农化股份有

限公司测定值（%）

云南省化工产品质量监

督检验站测定值（%）

样品
5#

吲哚-3-乙酸 0.036 0.035 0.038

吲哚丁酸 0.035 0.035 0.030

样品
6#

吲哚-3-乙酸 0.082 0.080 未检测

吲哚丁酸 0.056 0.053 未检测

四、 预期达到的经济效果及社会效益
1、 经济收益

新型检测技术培训收益，承担上级下达的检测任务的事业收益，对社会上企业

和个人的委托检测产生的直接收益，为企业和个人就产品质量问题产生的纠纷进行

仲裁、维权的质量鉴定等收益。

2、 社会效益

本方法建立的复硝酚钠、2,4-D、脱落酸、萘乙酸、氯吡脲、烯效唑、吲哚-3-乙

酸、吲哚丁酸八种植物生长调节剂的液相检测法标准，可以避免因复硝酚钠、2,4-D、

脱落酸、萘乙酸、氯吡脲、烯效唑、吲哚-3-乙酸、吲哚丁酸使用不当或过量使用带

来的“药害”损失，保证农产品的产品质量安全，保障农民的合法利益。

另外，通过该标准方法可以准确检测出肥料中添加的复硝酚钠、2,4-D、脱落酸、

萘乙酸、氯吡脲、烯效唑、吲哚-3-乙酸、吲哚丁酸含量，可以有效监督肥料市场中

生产厂家及销售厂商违规添加植物生长调节剂，为政府进行肥料产品质量安全监管

工作提供技术基础，保障肥料产品质量安全。



五、采用国际标准和国外先进标准的程度，以及与国际、国外同类

标准水平的对比情况，或与测试的国外样品、样机的有关数据对比

情况；

编制本标准前详细查阅了国内外标准发布部门的相关信息，至标准编制之日尚

未发现与计划编制标准相类同或相似标准。

六、与有关的现行法律、法规和强制性国家标准的关系；

本标准符合现行法律、法规和规章的要求，与其它相关标准之间不存在矛盾之

处。本标准的制定会进一步推动肥料行业的规范与成熟，为行业的健康发展提供必

要的依据。

七、重大分歧意见的处理经过和依据；

无。

八、标准性质的建议说明；

本标准为方法标准，标准属性建议为推荐性标准。

九、贯彻标准的要求和措施建议（包括组织措施、技术措施、过度

办法、实施日期等）；

为了贯彻好本标准，使其有效发挥作用，建议在标准发布后，在全国肥料行业

进行宣传与贯彻，建议政府管理部门将该产品标准作为对肥料的质量保证和相关部

门对肥料的检验和验收参考依据，以使肥料产业健康有序发展。

组织措施及技术措施：多形式开展培训活动，通过举办培训知识讲座，现场技

术指导，邀请专家课堂讲授，资料函授和互联网等开展技术培训。

十、废止现行相关标准的建议；

该标准为首次制定，与现行国家标准和行业标准协调一致，不涉及标准废止的

建议。

十一、其它应予说明的事项。

无。
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