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高效液相色谱法同时测定果蔬中 5种植物生长 
调节剂残留 

邵金良, 樊建麟, 林  涛, 杨东顺, 邹艳虹, 王  丽, 刘宏程* 

(云南省农业科学院质量标准与检测技术研究所, 昆明  650223) 

摘  要: 目的  建立同时测定果蔬中噻苯隆、氯吡脲、噻唑隆、多效唑和烯效唑 5种植物生长调节剂残留的高

效液相色谱分析方法。方法  样品中的植物生长调节剂采用乙腈作为提取溶剂经高速匀浆提取, 经 NH2固相萃

取小柱净化, 用乙腈: 10 mmol/L的乙酸铵溶液(V:V, 55:45)为流动相, 选择 Shiseido CAPCELL PAK MG ⅡC18

色谱柱(4.6 mm×250 mm i.d., 5 μm)分离后, 检测波长为 225 nm。结果  5种植物生长调节剂在 0.05~1.0 mg/kg

范围内具有良好的线性关系, 相关系数 r≥0.995; 检出限为 0.008~0.01 mg/kg, 定量限为 0.020~0.032 mg/kg。在

0.10、0.20、0.50 mg/kg 添加水平 , 5 种植物生长调节剂回收率在 73.8%~113.7%之间 , 相对标准偏差在

4.68%~9.92%之间。结论  该方法准确性、重复性、稳定性及选择性好, 能对果蔬中 5种植物生长调节剂残留

实现准确定量分析。 
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Determination of 5 plant growth regulators residues in fruits and vegetables 
by high performance liquid chromatography 

SHAO Jin-Liang, FAN Jian-Lin, LIN Tao, YANG Dong-Shun, ZOU Yan-Hong, 
WANG Li, LIU Hong-Cheng* 

(Institute of Agriculture Quality Standards & Testing Technique, Yunnan Academy of Agricultural Science, 
Kunming 650223, China) 

ABSTRACT: Objective  To develop a method for determination of thidiazuron, forchlorfenuron, 

methabenzthiazuron, paclobutrazol and uniconazole residues in fruits and vegetables by high performance 

liquid chromatography with solid phase extraction. Methods  The plant growth regulators residues in the 

fruits and vegetables samples were extracted by acetonitrile, cleaned up by LC-NH2 solid phase extraction, and 

then analyzed by using high performance liquid chromatography ultraviolet detector (225 nm) with acetonitrile 

and 10 mmol/L ammonium acetate (V:V, 55:45) as gradient elution solvent, with Shiseido CAPCELL PAK MG 

CⅡ 18 (4.6 mm×250 mm i.d., 5 μm) as the analytical column. Results  The recoveries of 3 additive 

concentrations were ranged from 73.8% to 113.7%, and the relative standard deviations (RSD) were 
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4.68%~9.92%. The calibration curves were in the range of 0.05~1.0 mg/kg with the correlation coefficients of 

more than 0.995. The limits of detection were from 0.008 to 0.01 mg/kg and the limits of quantitation were 

from 0.02 to 0.032 mg/kg of 5 plant growth regulators residues. Conclusion  The method showed a high 

selectivity, good repeatability, accuracy and stability, and could be applied in the accurate quantification of 5 

plant growth regulators residues in fruits and vegetables. 

KEY WORDS: high performance liquid chromatography; fruits and vegetables; plant growth regulator; 

residues detection 

 
 

1  引  言 

氯吡脲(forchlorfenuron), 化学名称为 1-(2-氯-4-

吡啶)-3-苯基脲, 是一种具有细胞分裂素活性的苯基

脲类植物生长调节剂, 其生物活性较 6-苄氨基嘌呤

高 10～ 100 倍 , 广泛用于农业生产 [1]。多效唑

(paclobutrazol)和烯效唑 (uniconazole)是三唑类植物

生长调节剂, 近年来在葡萄生产中得到广泛的使用, 

多效唑和烯效唑能够抑制赤霉素的合成, 从而有效

控制葡萄的营养生长, 促进花芽分化, 提高座果率; 

促进葡萄果皮花色素含量增加, 使可溶性糖含量增

加, 有机酸含量下降, 维生素 C 含量升高, 改善果实

品质[2]。噻苯隆(thidiazuron)作为苯基脲类植物生长调

节剂具有细胞激动素活性。目前在我国登记的作物有

黄瓜、棉花、葡萄、甜瓜, 主要作用是调节生长、增

产、提高座果率等[3]。噻唑隆是一种常用于葡萄中的

植物生长调节剂, 可促进植物芽的分化[4]。 

近年来, 植物生长调节剂的品种和数量越来越

多 , 盲目或过量使用会造成药物残留, 影响农产品

质量安全, 对公众健康存在潜在危害。因此, 针对植

物生长调节剂各国制定了相应的最大残留限量

(maximum residue limit, MRL)标准, 日本肯定列表规

定草莓中烯效唑的最大残留限量(MRL)为 0.1 mg/kg, 

国际食品法典委员会(CAC)规定苹果中多效唑 MRL

为 0.5 mg/kg, 中国国家标准 GB 2763-2014中规定氯

吡脲和噻唑隆在葡萄中的 MRL都为 0.05 mg/kg。目

前, 有关噻苯隆、氯吡脲、噻唑隆、多效唑和烯效唑

等残留量的分析国内外均有报道, 检测方法主要有

高效液相色谱法(LC)[5-7]、气相色谱法(GC)[8,9]、气相

色谱 -质谱法 (GC-MS)[10,11]和液相色谱 -质谱法

(LC-MS)[12-15]。气相色谱-质谱法(GC-MS)、液相色谱

-质谱法(LC-MS/MS)是目前应用较多的检测方法, 检

测仪器价格比较昂贵, 对操作人员技能要求比较高, 

从而不能得到广泛的应用。目前尚无高效液相色谱法

同时测定噻苯隆、氯吡脲、噻唑隆、多效唑和烯效唑

残留量报道。本文以乙腈作为提取剂, 优化色谱分离

参数, 建立同时测定果蔬中噻苯隆、氯吡脲、噻唑隆、

多效唑和烯效唑的检测方法, 为果蔬中植物生长调

节剂多残留的同时检测提供一种新的技术手段。 

2  材料与方法 

2.1  主要试剂与仪器 

噻苯隆、氯吡脲、噻唑隆、多效唑和烯效唑标准

品(100.0 mg, 99%, 德国 Dr. Ehrenstorfer 公司); 乙

腈、甲醇为色谱纯(德国 Merck公司); 乙腈和氯化钠

均为分析纯(国药集团化学试剂有限公司); LC-NH2

固相萃取小柱(500 mg/3 mL, 美国 SUPELCO公司)。 

Waters Alliance e2695高效液相色谱仪, 配自动

进样系统和紫外检测器(美国Waters公司); QL-861回

旋式震荡器(海门市其林贝尔仪器制造有限公司); 固

相萃取装置(美国 SUPELCO公司); JJ200-电子分析天

平 (江苏省常熟市双杰测试仪器厂 ); Organomation 

Associates 氮吹仪(美国 Jnc. 公司); Diax 900高速匀

浆机(德国 Heidolph公司)。 

2.2  试样准备 

取不少于 1000 g的果蔬样品, 用干净纱布轻轻

擦去样品表面的附着物, 采用对角线分割法, 对角

取可食部分, 切碎, 充分混匀后用食品加工器粉碎, 

备用。 

2.3  提取与净化 

2.3.1  提  取 

准确称取 15.0 g试样于 200 mL高型烧杯中, 加

入 30 mL乙腈, 高速匀浆机匀浆 1 min, 过滤于装有

5~7 g氯化钠的具塞量筒中, 剧烈震荡 50 s后静置约

30 min, 分层, 吸取 l0 mL乙腈置于 150 mL烧杯中, 
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通氮气吹至近干, 用 2 mL 混合溶液(甲醇:二氯甲烷

=10:90, V:V)溶解残渣, 盖上铝箔, 待净化[8]。 

2.3.2  净  化 

取 NH2固相萃取柱(500 mg/3 mL), 用 5.0 mL淋

洗剂(甲醇:二氯甲烷=10:90, V:V)预淋洗, 将上述提

取液加入柱中 , 开始收集流出液 , 用淋洗剂洗脱 , 

合并流出液并收集大约 9 mL洗脱液于 10 mL离心

管中, 将离心管置于氮吹仪上吹干, 先用 1.0 mL色

谱纯乙腈溶解, 再用适量 10 mmol/L 乙酸铵溶液准

确定容至 2.0 mL, 经 0.22 μm有机滤膜, 待HPLC测

定[16]。 

2.4  色谱条件 

色谱柱: Shiseido CAPCELL PAK MG CⅡ 18(4.6 

mm×250 mm i.d., 5 μm); 流动相: 乙腈: 10 mmol/L乙

酸铵(V:V=55:45); 流速: 0.60 mL/min; 柱温: 30.0 ℃; 

检测波长: 225 nm; 进样量: 20.0 µL。 

3  结果与讨论 

3.1  流动相的优化 

从选择性、灵敏度和分离效果 3 方面考察乙腈:

水、乙腈:磷酸溶液和乙腈:乙酸铵溶液等不同流动相

对 5种植物生长调节剂的分离效果。5种植物生长调

节剂的极性差异较大, 乙腈:水作为流动相, 5种组分

峰形差且峰形变宽、拖尾比较严重, 氯吡脲和噻唑隆

很难有效分离; 乙腈:磷酸溶液, 5种组分保留时间提

前 , 分离度差; 乙腈:乙酸铵溶液, 信号强, 峰形对

称。由于极性较弱的多效唑和烯效唑在 C18色谱柱上

保留比较强, 采用乙腈作为流动相, 能有效的洗脱多

效唑和烯效唑。因此, 选择乙腈:10 mmol/L 乙酸铵

(V:V=55:45)作为流动相, 色谱图见图 1~图 3。 

 

 
 

图 1  5种植物生长调节剂标准品色谱图 (浓度为 0.50 mg/L) 

Fig. 1  Chromatograms of 5 plant growth regulators standard substance 

 
 

图 2  葡萄对照色谱图 

Fig. 2  Chromatogram of grape blank 

时间 (min) 

时间 (min) 
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图 3  葡萄加标色谱图(0.20 mg/kg) 

Fig. 3  Chromatograms of grape sample spiked at 0.20 mg/kg of each plant growth regulators 

 
 

3.2  方法效能验证 

3.2.1  标准曲线与检出限和定量限 

准确吸取植物生长调节剂混合标准溶液添加到

草莓阴性样品, 添加浓度分别为 0.05、0.10、0.20、

0.50和 1.0 mg/kg, 按 2.3节方法处理并测定。以峰面

积为纵坐标(Y), 含量为横坐标(X)绘制标准曲线方

程。结果见表 1, 5 种植物生长调节剂在 0.05~1.0 

mg/kg 范围内线性关系良好, 相关系数为 0.9953～

0.9996。以色谱峰 3倍信噪比(S/N)计算检出限(LOD)

为 0.008~0.01 mg/kg, 以色谱峰 10 倍信噪比(S/N)计

算定量限(LOQ)为 0.020~0.032 mg/kg。 

 
3.2.2  准确度与精密度 

进行5种植物生长调节剂加标回收试验, 添加浓

度分别为 0.10、0.20和 0.50 mg/kg, 按最终确定方法

进行提取、净化和测定, 分别进行回收率和精密度的

计算。试验结果见表 2。 

由表 2 可知: 5 种植物生长调节剂加标浓度为

0.10 mg/kg, 回收率为 73.8%~113.7%, 相对标准偏差

(RSD)为 4.68%~9.57%; 加标浓度为 0.20 mg/kg 时, 

回收率为 82.5%~112.9%, 相对标准偏差 (RSD)为

4.92%~8.63%; 加标浓度为 0.50 mg/kg时, 回收率为

85.9%~112.3%, 相对标准偏差(RSD)为 5.34%~9.92%, 

说明该方法准确度与精密度良好, 符合定量分析的

要求。 

3.3  样品分析 

采用本试验建立方法, 对随机购买 12 份市售果

蔬样品按 2.3节方法处理并进行测定, 每个样品重复

3次。样品中噻苯隆、氯吡脲、噻唑隆、多效唑和烯

效唑残留量检测结果见表 3。其中 1个草莓测出噻苯

隆, 含量为 0.178 mg/kg; 2个葡萄检出氯吡脲, 含量

分别为 0.085和 0.164 mg/kg; 其余样品均未检出上述

5种植物生长调节剂。 

4  结  语 

建立了葡萄、草莓、番茄和甜椒中噻苯隆、氯吡

脲、噻唑隆、多效唑和烯效唑 5种植物调节剂残留的

测定方法。选择乙腈和乙酸铵作为流动相, 能实现噻

苯隆、氯吡脲、噻唑隆、多效唑和烯效唑与距其最近

的杂质峰达到基线分离, 流动相中添加乙酸铵, 可以

明显改善色谱峰的峰形。噻苯隆、氯吡脲、噻唑隆、

多效唑和烯效唑在 0.05~1.0 mg/kg 范围内具有良好

的线性关系(0.9953～0.9996), 以色谱峰 3 倍信噪比

(S/N)计算 5 种植物生长调节剂的检出限(LOD)为

0.008~0.01 mg/kg, 以色谱峰 10倍信噪比(S/N)计算定

量限(LOQ)为 0.020~0.032 mg/kg。在 0.10、0.20 和

0 . 5 0  m g / k g  3 个添加水平的平均回收率为

73.8%~113.7%、82.5%~112.9%和 85.9%~112.3%; 相

对标准偏差(RSD)为均小于 9.92%。采用一次提取富 

时间 (min) 
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表 1  5 种植物生长调节剂线性范围、回归方程、相关系数、检出限和定量限 
Table 1  Linearity, calibration curve, correlation coefficient, limit of detection and quantification of the 5 plant growth regulators 

名称 线性范围/ (mg/kg) 回归方程 相关系数 检出限/ (mg/kg) 定量限/ (mg/kg) 

噻苯隆 0.05～1.0 Y=6.55e+003X-2.35e+003 0.9996 0.008 0.023 

氯吡脲 0.05～1.0 Y =3.45e+003X-5.78e+002 0.9953 0.01 0.028 

噻唑隆 0.05～1.0 Y =6.25e+003X-4.52e+003 0.9982 0.008 0.020 

多效唑 0.05～1.0 Y =5.18e+003X-4.85e+003 0.9978 0.01 0.032 

烯效唑 0.05～1.0 Y =3.48e+003X-2.78e+003 0.9991 0.01 0.027 

 
 
 

表 2  5 种植物生长调节剂的回收率及相对标准偏差(n=3) 
Table 2  Recoveries and relative standard deviations of 5 plant growth regulators (n=3) 

名称 

0.10 /(mg/kg) 0.20 /(mg/kg) 0.50 /(mg/kg) 

回收率 RSD 回收率 RSD 回收率 RSD 

噻苯隆 86.8 7.45 92.4 5.67 96.4 5.74 

氯吡脲 81.5 6.45 112.9 6.45 85.9 6.45 

噻唑隆 92.9 4.68 103.2 4.92 104.6 5.79 

多效唑 73.8 9.57 95.3 8.63 112.3 9.92 

烯效唑 113.7 5.76 82.5 7.28 92.5 5.34 

 
 

表 3  果蔬样品 5 种植物生长调节剂残留分析(n=3) 
Table 3  Results of 5 plant growth regulators residues detected in fruits and vegetables (n=3) 

名称 
植物生长调节剂残留/(mg/kg)   

草莓 草莓 草莓 葡萄 葡萄 葡萄 番茄 番茄 番茄 甜椒 甜椒 甜椒 

噻苯隆 ND ND 0.178 ND ND ND ND ND ND ND ND ND 

氯吡脲 ND ND ND 0.085 ND 0.164 ND ND ND ND ND ND 

噻唑隆 ND ND ND ND ND ND ND ND ND ND ND ND 

多效唑 ND ND ND ND ND ND ND ND ND ND ND ND 

烯效唑 ND ND ND ND ND ND ND ND ND ND ND ND 

注: ND表示未检出 
 

 
集、NH2固相萃取柱净化, 可实现 5种植物生长调节

剂残留的同时定量和快速测定, 本方法具有操作简

便、灵敏度高、选择性好、试剂用量少等优点, 适合

果蔬中噻苯隆、氯吡脲、噻唑隆、多效唑和烯效唑 5

种植物调节剂残留的同时测定和定量分析。 
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“食源性致病微生物”专题征稿 
 
 
 

食源性致病微生物的危害一直是食品安全关注的焦点之一, 微生物污染造成的食源性疾病是世界食品安

全中最突出的问题。常见的食源性致病微生物主要包括细菌、病毒、寄生虫等, 食源性病原体的种类仍在增

加, 对食品安全以及人类自身健康已经构成了不容忽视的威胁。 

鉴于此, 本刊特别策划了“食源性致病微生物”专题, 由南昌大学的许杨教授 

担任专题主编。许教授为国务院特殊津贴专家, 国家重点学科食品科学学科带头人, 兼任中国营养学会第

七届理事会理事, 中国微生物学会微生物毒素专业委员会委员, 国家自然科学奖评审委员会委员, 江西省营

养学会理事长。 

专题将围绕以下几个问题进行论述或您认为在“食源性致病微生物”方面有意义的研究方向, 计划在 2015

年 10月出版。 

1、 食源性致病微生物的分离和检测新技术的研究;   

2、 主要食源性致病微生物控制的研究;  

3、 食源性致病菌的毒力特征与耐药性的研究;  

4、 低水分活度食品微生物安全的研究;  

5、 亚致死食源性致病菌的多重修复的研究;  

6、 食品生产过程中食源性致病微生物的防控研究;   

7、 食源性致病微生物的市场监控和溯源;  

8、 食源性致病微生物流行病学的调查与分析。 

鉴于您在该领域的成就, 本刊编辑部及许杨教授特邀请您为本专题撰写稿件, 以期进一步提升该专题的

学术质量和影响力。综述、实验报告、研究论文均可, 请在 2015年 9月 20日前通过网站或 E-mail投稿。我

们将快速处理并优先发表。 

谢谢您的参与和支持！ 

投稿方式:  

网站: www.chinafoodj.com 

E-mail: jfoodsq@126.com 
 《食品安全质量检测学报》编辑部 

 


