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摘要： 目的　 建立 ＵＰＬＣ⁃ＭＳ ／ ＭＳ 法同时测定板蓝根、 桔梗、 大青叶及金银花中 ８２ 种植物生长调节剂残留量。
方法　 样品采用改良 ＱｕＥＣｈＥＲＳ 法， 以乙腈提取， 枸橼酸盐盐析， Ｃ１８ ／ Ｓｉｌｉｃａ ／ ＧＣＢ 混合吸附剂净化。 采用 Ａｇｉｌｅｎｔ
Ｐｏｒｏｓｈｅｌｌ １２０ ＥＣ⁃Ｃ１８色谱柱 （３􀆰 ０ ｍｍ×１５０ ｍｍ， ２􀆰 ７ μｍ）； 流动相水⁃甲醇， 均含有 ０􀆰 ０５％ 甲酸及 １０ ｍｍｏｌ ／ Ｌ 甲酸铵，
梯度洗脱； 体积流量 ０􀆰 ４ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温 ３５ ℃； 电喷雾离子源； 正负离子扫描； 多反应监测模式。 结果　 ８２ 种植物生

长调节剂在 ５～４００ μｇ ／ ｋｇ 范围内线性关系良好 （ ｒ＞０􀆰 ９９）， 定量限 （ＬＯＱ） 为 ５～ ４００ μｇ ／ ｋｇ。 ７６ 种植物生长调节剂在

５、 １０、 ５０、 １００ μｇ ／ ｋｇ 水平的平均回收率为 ６１􀆰 １％ ～１２３􀆰 ７％ ， ＲＳＤ＜１６􀆰 ９％ ； ６ 种强极性化合物回收率偏低。 ３４８ 批样

品检测结果显示， 植物生长调节剂总检出率为 ７７􀆰 ６％ ， 共检出 １０ 种植物生长调节剂， 其中 ２３􀆰 ９％ 的样本中对硝基苯

酚钠超标。 结论　 本方法操作简便、 灵敏度高、 专属性强， 适用于中药材中植物生长调节剂的高通量筛查， 可为 ２０２５
年版 《中国药典》 标准制定提供技术支撑。
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　 　 植物生长调节剂是一类通过调控植物生长发育

进程以改善农艺性状的人工合成或天然激素类似

物［１］， 其应用已从传统粮食作物［２］ 扩展至中药材

种植［３］， 在提升产量的同时， 其滥用可能导致药

材有效成分积累不足并引入残留风险， 影响中药材

质量安全与临床疗效［４⁃８］。
为保障中药材安全， 我国持续加强植物生长调

节剂监管， 其中 ２０１９ 年 《关于中医药传承创新发

展的意见》 明确提出严格植物生长调节剂的使用

管理， ２０２２ 年 《中药材生产质量管理规范》 亦明

令禁止使用植物生长调节剂调节药材收获器官生长

的行为。 然而， 现有监管体系仍面临技术瓶颈，
２０２０ 年版 《中国药典》 仅收录 ２ 种植物生长调节

剂的检测方法［９］， 且缺乏配套限量； 《食品安全国

家标准食品中农药最大残留限量》 （ＧＢ ２７６３⁃
２０２１） 虽涵盖 １９ 种植物生长调节剂， 但其检测方

法主要针对食品基质， 难以直接适用于成分复杂的

中药材［１０］。 此外， 文献 ［１１⁃１６］ 报道的方法多存

在监测品种少、 前处理繁琐、 方法体系不统一等问

题， 导致高通量筛查能力不足。
课题组前期虽开发了针对根茎类药材的检测方

法［１７⁃１８］， 但因净化步骤缺失及目标物种类有限，
在面对不同药用部位药材的适用性面临挑战。 为

此， 本研究选取板蓝根、 大青叶、 桔梗和金银花 ４
种药材， 基于改良的 ＱｕＥＣｈＥＲＳ 前处理与 Ｃ１８ ／
Ｓｉｌｉｃａ ／ ＧＣＢ 协同净化策略， 建立同时检测 ８２ 种植

物生长调节剂残留的 ＵＰＬＣ⁃ＭＳ ／ ＭＳ 高通量分析方

法， 为 ２０２５ 年版 《中国药典》 植物生长调节剂检

测标准［１９］的制定提供关键技术依据。
１　 材料

１􀆰 １ 　 仪 器 　 ＤＧＵ⁃２０Ａ３ｒ 超 高 效 液 相 色 谱 仪、
Ｓｈｉｍａｄｚｕ ＵＶ⁃２５５０ 紫外分光光度仪 （日本 Ｓｈｉｍａｄｚｕ
公司）； ＡＢ ＳＣＩＥＸ ６５００＋三重四极杆质谱仪 （美国

ＡＢ Ｓｃｉｅｘ 公司）； Ａｇｉｌｅｎｔ １２６０ 高效液相色谱仪 （美
国 Ａｇｉｌｅｎｔ 公司）； Ｍｉｌｌｉ⁃Ｑ Ａｄｖａｎｔａｇｅ Ａ１０ 超纯水仪

（美国 Ｍｉｌｌｉｐｏｒｅ 公司）； Ｃｅｎｔｒｉｆｕｇｅ ５８１０Ｒ 离心机
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（德国 Ｅｐｐｅｎｄｏｒｆ 公司）； Ｖｏｒｔｅｘ Ｍｉｘｅｒ 涡旋仪 （美
国 Ｔｈｅｒｍｏ Ｆｉｓｈｅｒ Ｓｃｉｅｎｔｉｆｉｃ 公司）； ＫＳ ２６０ ｂａｓｉｃ 振

荡器 （德国 ＩＫＡ 公司）； ＭＵＬＴＩＶＡＰ １１３ 氮吹仪

（美国 Ｏｒｇａｎｏｍａｔｉｏｎ 公司）； ＭＳＵ２２５Ｐ⁃ＣＥ 电子天平

（德国 Ｓａｒｔｏｒｉｏｕｓ 公司）； Ｓｅｖｅｎ Ｅａｓｙ ｐＨ 计 （瑞士

Ｍｅｔｔｌｅｒ Ｔｏｌｅｄｏ 公司）。
１􀆰 ２　 试剂与药物　 甲醇、 乙腈 （色谱纯， 美国 Ｊ．
Ｔ． Ｂａｋｅｒ 公司）； 甲酸 （ 质谱纯， 美国 Ｔｈｅｒｍａ
Ｆｉｓｈｅｒ Ｓｃｉｅｎｔｉｆｉｃ 公司）； 甲酸铵 （质谱纯， 美国

Ｓｉｇｍａ⁃Ａｌｄｒｉｃｈ 公司）； 冰醋酸、 无水硫酸镁 （分析

纯， 国药集团化学试剂有限公司）； 提取盐包组成

为无水硫酸镁 （６ ｇ） ⁃氯化钠（１􀆰 ５ ｇ）、 无水硫酸

镁（６ ｇ） ⁃醋酸钠 （１􀆰 ５ ｇ）、 无水硫酸镁 （４ ｇ） ⁃氯
化钠 （１ ｇ） ⁃枸橼酸三钠二水合物 （１ ｇ） ⁃枸橼酸

氢二钠倍半水合物 （０􀆰 ５ ｇ）、 无水硫酸镁 （６ ｇ） ⁃
甲酸铵 （１􀆰 ５ ｇ）； 净化材料组成为十八烷基硅烷键

合硅胶 （ Ｃ１８ ）、 硅胶 （ Ｓｉｌｉｃａ ）、 Ｎ⁃丙基乙二胺

（ＰＳＡ）、 石墨化碳黑 （ＧＣＢ）、 聚苯乙烯二乙烯聚

合物 （ＰＬＳ） （北京迪科马科技有限公司）。
８９ 种植物生长调节剂对照品及内标氘代莠去

津分别购自德国 Ｄｒ． Ｅｈｒｅｎｓｔｏｒｆｅｒ ＧｍｂＨ 公司、 上海

源叶生物科技有限公司、 天津阿尔塔科技有限公

司、 美国 Ｃｈｅｍｓｅｒｖｉｃｅ 公司、 上海安谱实验科技有

限公司、 加拿大 Ｔｏｒｏｎｔｏ Ｒｅｓｅａｒｃｈ Ｃｈｅｍｉｃａｌｓ 公司、
美国 Ｆｌｕｋａ 公司、 东京化成工业株式会社 （日本）、

日本林纯药工业株式会社、 美国 Ａｌｆａ Ａｅｓａｒ 公司、
北京振翔科技有限公司及美国 ＡｃｃｕＳｔａｎｄａｒｄ 公司，
用乙腈配置成质量浓度为 １ ｍｇ ／ ｍＬ 的溶液， 置于

－１８ ℃冰箱中保存。
１􀆰 ３　 样品 　 共收集板蓝根 （５１ 批）、 桔梗 （１５７
批）、 大青叶 （４２ 批） 及金银花 （９８ 批） 药材及

饮片 ３４８ 批次， 涵盖流通领域、 药材市场及主产区

基地。 所有样本经上海市药品检验研究院杨新华主

管药师鉴定， 基原准确。
２　 方法与结果

２􀆰 １　 分析条件

２􀆰 １􀆰 １　 色谱　 Ａｇｉｌｅｎｔ Ｐｏｒｏｓｈｅｌｌ １２０ ＥＣ⁃Ｃ１ ８ 色谱柱

（３􀆰 ０ ｍｍ×１５０ ｍｍ， ２􀆰 ７ μｍ）； 流动相水 （Ａ） ⁃甲
醇 （Ｂ）， 均含 ０􀆰 ０５％ 甲酸及 １０ ｍｍｏｌ ／ Ｌ 甲酸铵，
梯度洗脱 （０ ～ １ ｍｉｎ， ９５％ Ａ； １ ～ ４ ｍｉｎ， ９５％ ～
４０％ Ａ； ４～ ８ ｍｉｎ， ４０％ ～ ３６％ Ａ； ８ ～ ８􀆰 ５ ｍｉｎ，
３６％ ～ ３２％ Ａ； ８􀆰 ５ ～ ９ ｍｉｎ， ３２％ ～ ２５％ Ａ； ９ ～ １６
ｍｉｎ， ２５％ ～５％ Ａ； １６～２０ ｍｉｎ， ５％ Ａ）； 体积流量

０􀆰 ４ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温 ３５ ℃； 进样量 ２ μＬ。
２􀆰 １􀆰 ２　 质谱　 电喷雾离子源 （ＥＳＩ）； 正负离子扫

描； 多反应监测模式 （ＭＲＭ）； 电喷雾电压 ５ ５００、
－４ ５００ Ｖ； 离子源温度 ５００ ℃； 气帘气压力 ４０ ｐｓｉ
（１ ｐｓｉ ＝ ６􀆰 ８９５ ｋＰａ）； 雾化气压力 ５０ ｐｓｉ； 辅助加热

气压力 ５５ ｐｓｉ； 碰撞气压力 ８ ｐｓｉ。 质谱参数见表 １，
总离子流图见图 １。

表 １　 ８９ 种植物生长调节剂的质谱参数及 ２０２５ 年版 《中国药典》 品种收录情况

编号 名称 扫描模式
保留时间 ／

ｍｉｎ
母离子 ｍ ／ ｚ

定量离子 ／ 定性

离子 ｍ ／ ｚ
碰撞能量 ／ ｅＶ 去簇电压 ／ Ｖ 药典收录情况

１ 环丙嘧啶醇 ＋ ８􀆰 ４ ２５７􀆰 ２ １３５􀆰 ０ ／ ８１􀆰 １ ３０ ／ ２９ １４０ ＮＤ
２ 莠去津 ＋ １０􀆰 ０ ２１６􀆰 ３ １７３􀆰 ９ ／ １４６􀆰 ０ ２５ ／ ３１ ４８ Ｍ１
３ 苯并咪唑 ＋ ４􀆰 ９ １１８􀆰 ７ ９２􀆰 ０ ／ ６５􀆰 １ ３３ ／ ４０ １４１ Ｍ２
４ 芸苔素内酯 ＋ １４􀆰 １ ４８１􀆰 ３ ４４５􀆰 ４ ／ ３１５􀆰 ０ １７ ／ ２１ １５８ Ｍ１
５ 香芹酮 ＋ １１􀆰 １ １５１􀆰 １ １０９􀆰 ０ ／ １２３􀆰 １ １７ ／ １６ ４３ ＮＤ
６ 异噁草松 ＋ １１􀆰 ２ ２４０􀆰 ２ １２５􀆰 ０ ／ ９９􀆰 ０ ２７ ／ ６８ ８０ ＮＤ
７ ２４⁃表芸苔素内酯 ＋ １４􀆰 １ ４８１􀆰 ３ ４２７􀆰 ０ ／ ４４４􀆰 ９ ２３ ／ ２３ ９０ Ｍ１
８ 丙酰芸苔素内酯 ＋ １９􀆰 ３ ５８９􀆰 ４ ４５９􀆰 ４ ／ ４４１􀆰 ４ １７ ／ １９ １００ Ｍ１
９ ２８⁃表高芸苔素内酯 ＋ １５􀆰 ０ ４９５􀆰 ５ ３６１􀆰 ０ ／ ４５９􀆰 ５ １７ ／ ９ １００ Ｍ１
１０ 仲丁灵 ＋ １７􀆰 ３ ２９６􀆰 ０ ２４０􀆰 １ ／ ２２２􀆰 ０ ２０ ／ ３０ ５７ Ｍ１
１１ 矮壮素 ＋ １􀆰 ８ １２２􀆰 ３ ５８􀆰 ２ ／ ６２􀆰 ８ ４２ ／ ２９ ４０ Ｍ１，Ｍ２
１２ 坐果胺 ＋ ８􀆰 ５ ２００􀆰 ０ １５４􀆰 ９ ／ １２７􀆰 ０ １８ ／ ２７ ３０ Ｍ１
１３ 氯苯胺灵 ＋ １２􀆰 ４ ２１４􀆰 ０ １７１􀆰 ９ ／ １５４􀆰 ２ １２ ／ ２２ ６０ Ｍ１
１４ ２，４⁃滴乙酯 ＋ １２􀆰 ３，１３􀆰 ２ ２４９􀆰 ０ １７５􀆰 ０ ／ １７７􀆰 ０ １９ ／ １９ ８５ ＮＤ
１５ 增产胺 ＋ ７􀆰 ７ ２６２􀆰 １ １００􀆰 １ ／ ５７􀆰 ９ ２４ ／ ２５ ３０ Ｍ１
１６ 双氰胺 ＋ １􀆰 ９ ８５􀆰 ０ ６７􀆰 ９ ／ ４２􀆰 ９ ３１ ／ ２４ ９４ Ｍ２
１７ 胺鲜酯 ＋ ６􀆰 ９ ２１６􀆰 ０ １４３􀆰 １ ／ １００􀆰 ２ ２６ ／ ２６ ６０ Ｍ１
１８ 调呋酸 ＋ ７􀆰 ２ ２７５􀆰 ２ １５９􀆰 ０ ／ １１４􀆰 ９ １７ ／ ２８ ５３ Ｍ１
１９ 烯唑醇 ＋ １４􀆰 ８ ３２６􀆰 １ １５９􀆰 ０ ／ ７０􀆰 ０ ４２ ／ ５３ １２０ ＮＤ
２０ 麦草畏甲酯 ＋ １２􀆰 ２ ２３５􀆰 １ ２０２􀆰 ９ ／ １８８􀆰 １ １６ ／ ３５ ２７ ＮＤ
２１ １，３⁃二苯基脲 ＋ ９􀆰 ８ ２１３􀆰 ２ ９４􀆰 ０ ／ ７６􀆰 ９ ３４ ／ ６６ ９０ Ｍ１
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续表 １

编号 名称 扫描模式
保留时间 ／

ｍｉｎ
母离子 ｍ ／ ｚ

定量离子 ／ 定性

离子 ｍ ／ ｚ
碰撞能量 ／ ｅＶ 去簇电压 ／ Ｖ 药典收录情况

２２ 吲熟酯 ＋ １１􀆰 ３ ２３９􀆰 １ １６４􀆰 ９ ／ １９３􀆰 １ ２３ ／ １９ ３９ Ｍ１
２３ 氟节胺 ＋ １７􀆰 ０ ４２２􀆰 １ １４３􀆰 ０ ／ １０７􀆰 ０ １９ ／ １００ ２３ Ｍ１
２４ 呋嘧醇 ＋ １２􀆰 ２ ３１３􀆰 １ ２７０􀆰 １ ／ ２６９􀆰 １ ３４ ／ ４７ １６０ Ｍ１
２５ 糠氨基嘌呤 ＋ ６􀆰 ７ ２１６􀆰 ０ ８０􀆰 ７ ／ １４７􀆰 ９ ３４ ／ １９ ７６ Ｍ１
２６ 氟铃脲 ＋ １５􀆰 ０ ４６１􀆰 ２ １５７􀆰 ９ ／ １４１􀆰 １ ２２ ／ ６３ １８０ ＮＤ
２７ 抗倒胺 ＋ １１􀆰 ７ ３３９􀆰 ２ ３２１􀆰 ２ ／ ７９􀆰 ９ ２３ ／ ３６ ２５ Ｍ１
２８ ３⁃吲哚乙酸 ＋ ７􀆰 ２ １７６􀆰 ２ １３０􀆰 ３ ／ １０３􀆰 ２ ２０ ／ ４６ ６０ Ｍ１
２９ ３⁃吲哚丁酸 ＋ ８􀆰 ７ ２０４􀆰 １ １８６􀆰 ２ ／ １４４􀆰 ２ １５ ／ ３０ ５８ Ｍ１
３０ ３⁃吲哚丙酸 ＋ ７􀆰 ９ １９０􀆰 １ １３０􀆰 ０ ／ １７２􀆰 １ ２８ ／ １６ ６８ Ｍ１
３１ 稻瘟灵 ＋ １２􀆰 １ ２９０􀆰 ９ １８８􀆰 ９ ／ ２３１􀆰 ０ ３０ ／ １５ ７０ ＮＤ
３２ 茉莉酮 ＋ １４􀆰 ７ ２５５􀆰 ２ １９５􀆰 ２ ／ １７７􀆰 ０ １５ ／ １６ ４０ Ｍ１
３３ 甲哌鎓 ＋ ２􀆰 ０ １１４􀆰 １ ９８􀆰 １ ／ ５８􀆰 ２ ３５ ／ ３２ ９３ Ｍ１，Ｍ２
３４ 茉莉酸甲酯 ＋ １１􀆰 ６ ２２５􀆰 ０ １５１􀆰 １ ／ １４７􀆰 ２ １７ ／ １９ ５６ Ｍ１
３５ 烯腺嘌呤 ＋ ７􀆰 ６ ２０４􀆰 ０ １３６􀆰 ０ ／ １４８􀆰 １ ２４ ／ ２０ ２８ Ｍ１
３６ 萘乙酸乙酯 ＋ １３􀆰 ０ ２１５􀆰 ２ １４１􀆰 ０ ／ １６９􀆰 １ １８ ／ １０ ９７ Ｍ１
３７ 萘乙酸甲酯 ＋ １１􀆰 ９ ２０１􀆰 １ １４１􀆰 ０ ／ １１５􀆰 １ １７ ／ ６０ ３３ Ｍ１
３８ 萘乙酰胺 ＋ ７􀆰 ９ １８６􀆰 １ １４０􀆰 ８ ／ １１５􀆰 ０ ２６ ／ ５３ ９４ Ｍ１
３９ 乙氧氟草醚 ＋ １５􀆰 ７ ３６２􀆰 ０ ３１６􀆰 ０ ／ ２３７􀆰 ０ ２０ ／ ３４ １４０ ＮＤ
４０ 多效唑 ＋ １２􀆰 １ ２９４􀆰 ２ ７０􀆰 １ ／ １２５􀆰 ０ ５２ ／ ５２ ５４ Ｍ１
４１ 吡草醚 ＋ １３􀆰 ８ ４１３􀆰 ０ ３３９􀆰 ０ ／ ２８９􀆰 ０ ２８ ／ ４０ １６０ ＮＤ
４２ 调环酸 ＋ ７􀆰 ５ ２１３􀆰 １ １５７􀆰 ０ ／ １３９􀆰 １ １３ ／ １４ ４６ Ｍ１
４３ 嘧啶肟草醚 ＋ １５􀆰 ７ ６１０􀆰 ２ ４１２􀆰 ９ ／ １８０􀆰 ２ １６ ／ ５０ １１５ ＮＤ
４４ 环酯草醚 ＋ １１􀆰 ２ ３１８􀆰 ９ １３９􀆰 １ ／ １７９􀆰 ２ ３６ ／ ４１ １００ ＮＤ
４５ 吡啶醇 ＋ ２􀆰 １ １３７􀆰 ９ １２０􀆰 １ ／ ９２􀆰 ０ ２１ ／ ３１ ４１ Ｍ１，Ｍ２
４６ 抑食肼 ＋ ９􀆰 ２ ２９７􀆰 ０ ２４１􀆰 ０ ／ １０５􀆰 ０ ８ ／ ２５ ８０ ＮＤ
４７ 西玛津 ＋ ８􀆰 ４ ２０２􀆰 ０ １２４􀆰 ０ ／ １０４􀆰 １ ２５ ／ ３４ １１３ ＮＤ
４８ 反式玉米素（羟烯腺嘌呤） ＋ ５􀆰 ７ ２２０􀆰 １ １３６􀆰 ０ ／ １４７􀆰 ９ ２５ ／ ２１ ３０ Ｍ１，Ｍ２
４９ 戊唑醇 ＋ １３􀆰 ９ ３０８􀆰 ２ ６９􀆰 ９ ／ １２４􀆰 ７ ５６ ／ ４３ ４３ ＮＤ
５０ 噻菌灵 ＋ ６􀆰 ６ ２０２􀆰 ２ １７５􀆰 １ ／ １３１􀆰 １ ３４ ／ ４４ １２８ ＮＤ
５１ 抑芽唑 ＋ １３􀆰 ５ ２６４􀆰 ２ ６９􀆰 ７ ／ １０９􀆰 ０ ３０ ／ ２９ ８５ Ｍ１
５２ 三唑酮 ＋ １２􀆰 ３ ２９４􀆰 １ １９７􀆰 ２ ／ ２２５􀆰 ０ ２２ ／ １７ ６６ ＮＤ
５３ 脱叶磷 ＋ １８􀆰 ０ ３１５􀆰 １ １６９􀆰 ０ ／ ２２５􀆰 １ ２１ ／ １６ １２０ Ｍ１
５４ 抗倒酯 ＋ １０􀆰 ６ ２５３􀆰 ２ ２０７􀆰 １ ／ ６９􀆰 ０ １７ ／ ２５ ４５ Ｍ１
５５ 烯效唑 ＋ １３􀆰 ３ ２９２􀆰 ０ ６９􀆰 ９ ／ １２４􀆰 ８ ３７ ／ ３９ ８ Ｍ１
５６ 脱落酸 － ７􀆰 ８ ２６２􀆰 ８ １５３􀆰 １ ／ ２０４􀆰 １ １６ ／ ２４ １１ Ｍ１
５７ 灭草松 － ７􀆰 ４ ２３９􀆰 ０ １９７􀆰 １ ／ １３１􀆰 ７ ２８ ／ ３６ ３２ ＮＤ
５８ ６⁃苄氨基嘌呤 － ７􀆰 ６ ２２４􀆰 ２ １３３􀆰 ０ ／ １０６􀆰 ０ ３１ ／ ４６ ７７ Ｍ１
５９ ４⁃溴苯氧乙酸 － ８􀆰 ２ ２２８􀆰 ９ １７０􀆰 ９ ／ １７２􀆰 ９ １９ ／ １９ １０ Ｍ１
６０ ４⁃氯苯氧乙酸 － ７􀆰 ８ １８４􀆰 ９ １２６􀆰 ７ ／ １１０􀆰 ７ １８ ／ １９ １８ Ｍ１
６１ 苯哒嗪钾 － ８􀆰 ０ ２７７􀆰 ０ １７８􀆰 ３ ／ ２３２􀆰 ８ １９ ／ １１ ２６ ＮＤ
６２ 调果酸 － ９􀆰 ０ １９９􀆰 ０ １２６􀆰 ８ ／ ７０􀆰 ９ ２０ ／ １５ ２０ Ｍ１
６３ 坐果酸 － ７􀆰 ０ ２１５􀆰 ３ １５６􀆰 ８ ／ １２６􀆰 ９ １８ ／ ３７ ４０ Ｍ１
６４ 氯氨环丙酸 － １２􀆰 ２ ２７１􀆰 ９ １５９􀆰 ９ ／ ２２７􀆰 ８ ２５ ／ １６ ３８ Ｍ１
６５ ２，４⁃二氯苯氧乙酸 － ９􀆰 ２ ２１８􀆰 ９ １６１􀆰 ０ ／ １２５􀆰 １ ２０ ／ ３７ ５ Ｍ１
６６ ２，４⁃滴丙酸 － １１􀆰 １ ２３２􀆰 ９ １６１􀆰 ０ ／ １２４􀆰 ８ １７ ／ ４０ ６ Ｍ１
６７ 地乐酚 － １３􀆰 ５ ２３９􀆰 ０ １９３􀆰 ０ ／ １６２􀆰 ９ ３４ ／ ４３ ５４ Ｍ１
６８ ４⁃氟苯氧乙酸 － ６􀆰 ９ １６９􀆰 １ １１０􀆰 ９ ／ １２４􀆰 ９ ２１ ／ １４ ２０ Ｍ１
６９ 氯吡脲 － １０􀆰 ２ ２４５􀆰 ９ １２６􀆰 ６ ／ ９０􀆰 ９ １１ ／ ３７ ４０ Ｍ１
７０ 赤霉酸 － ６􀆰 ６ ３４４􀆰 ８ ２３９􀆰 ０ ／ １４３􀆰 ０ ２０ ／ ３５ １５ Ｍ１
７１ 赤霉素 ７ － １０􀆰 ８ ３２８􀆰 ８ ２２３􀆰 ０ ／ ２５４􀆰 ９ ２５ ／ ２９ １１ Ｍ１
７２ １４⁃羟基芸苔素甾醇 － ７􀆰 ５ ５２７􀆰 ０ ４８１􀆰 １ ／ ３４７􀆰 ０ ２５ ／ ３９ １００ Ｍ１
７３ ４⁃碘苯氧乙酸 － ８􀆰 ８ ２７６􀆰 ７ ２１８􀆰 ９ ／ １２６􀆰 ８ ２０ ／ ４０ １８ Ｍ１
７４ 伏草胺 － ８􀆰 ０ ３０８􀆰 ９ １７５􀆰 ２ ／ １３２􀆰 ８ ３４ ／ ３５ ８８ ＮＤ
７５ ５⁃硝基邻甲氧基苯酚钠 － ７􀆰 ２ １６７􀆰 ９ １５３􀆰 ０ ／ １２２􀆰 ８ １８ ／ ２６ ４５ Ｍ１
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续表 １

编号 名称 扫描模式
保留时间 ／

ｍｉｎ
母离子 ｍ ／ ｚ

定量离子 ／ 定性

离子 ｍ ／ ｚ
碰撞能量 ／ ｅＶ 去簇电压 ／ Ｖ 药典收录情况

７６ 萘乙酸 － ９􀆰 ５ ２３１􀆰 ０ ／ １８５􀆰 ０ １４１􀆰 ０ ／ １４１􀆰 ０ ２３ ／ １０ ９４ Ｍ１
７７ ２⁃萘氧乙酸 － ８􀆰 ７ ２０１􀆰 ０ １４３􀆰 ２ ／ １５７􀆰 ０ ２１ ／ １４ ５４ Ｍ１
７８ 邻硝基苯酚钠 － ７􀆰 １ １３７􀆰 ９ １０８􀆰 １ ／ ９１􀆰 １ ２１ ／ ２６ ４５ ＮＤ
７９ 对硝基苯酚钠 － ７􀆰 ３ １３７􀆰 ９ １０７􀆰 ８ ／ ９１􀆰 ７ ２３ ／ ３０ ８０ Ｍ１
８０ 噻苯隆 － ８􀆰 ３ ２１８􀆰 ９ ９９􀆰 ９ ／ ７０􀆰 ７ １６ ／ ４５ ５０ Ｍ１
８１ ２，４，５⁃三氯苯氧乙酸 － １１􀆰 ０ ２５２􀆰 ９ １９４􀆰 ７ ／ １５８􀆰 ６ １７ ／ ３８ ２８ Ｍ１
８２ ２，３，５⁃三碘苯甲酸 － １１􀆰 ０ ４９８􀆰 ８ ４５４􀆰 ５ ／ １２６􀆰 ９ １３ ／ ２６ ３２ Ｍ１
８３ 丁酰肼 ＋ ３􀆰 ５ １６０􀆰 ９ １４３􀆰 ０ ／ １１４􀆰 ９ １６ ／ ２３ ４０ Ｍ２
８４ 调节膦 － １􀆰 ８ １５１􀆰 ９ １０８􀆰 ９ ／ ６２􀆰 ８ １１ ／ ２７ ２６ Ｍ２
８５ 抑芽丹 ＋ ２􀆰 １ １１２􀆰 ７ ６７􀆰 ０ ／ ５３􀆰 １ ２７ ／ ３０ ９４ Ｍ２
８６ 乙烯利 ＋ ２􀆰 ０ １４４􀆰 ８ ８１􀆰 ０ ／ １０９􀆰 ０ ３０ ／ １８ ４０ Ｍ３
８７ 乙醇胺 ＋ １􀆰 ６ ６２􀆰 １ ４４􀆰 ０ ／ ２９􀆰 １ １３ ／ ４０ １０ ＮＤ
８８ 环己酰亚胺 ＋ １８􀆰 １ ２８２􀆰 ４ ２４７􀆰 １ ／ １４９􀆰 １ １４ ／ ２２ １０２ ＮＤ
８９ 氯化胆碱 ＋ １􀆰 ６ １０３􀆰 ９ ６０􀆰 ０ ／ ４４􀆰 ９ ２３ ／ ２９ ７０ ＮＤ

内标 氘代莠去津 ＋ ９􀆰 ９ ２２１􀆰 ０ １７８􀆰 ８ ／ １０１􀆰 １ ３５ ／ ３５ １００ ⁃

　 　 注： Ｍ１～Ｍ３ 分别为 ２０２５ 年版 《中国药典》 四部通则 ２３４２ 植物生长调节剂测定法第一法、 第二法及第三法收录品种， ＮＤ 为 ２０２５ 年版

《中国药典》 未收录品种。 ８３～８６ 号化合物因强极性在反相色谱中保留不足， ８７～ ８９ 号化合物因源内裂解及基质干扰致假阳性， 未纳入本

方法检测范围。

图 １　 ８２ 种植物生长调节剂混合对照品溶液总ＭＲＭ 质

谱图 （１００ μｇ ／ Ｌ）

２􀆰 ２　 溶液制备

２􀆰 ２􀆰 １　 内标溶液　 精密称取氘代莠去津对照品适

量， 加乙腈溶解并稀释制成 １ ｍｇ ／ ｍＬ 的内标储备

液。 临用前， 用乙腈稀释成 ６ μｇ ／ ｍＬ 的内标工作液。
２􀆰 ２􀆰 ２　 对照品溶液　 精密称取各植物生长调节剂

对照品适量， 加乙腈溶解并分别制成 １ ｍｇ ／ ｍＬ 的

单标储备液， 再配制成浓度分别为 １００、 １ ０００ μｇ ／ Ｌ
的混合对照品中间液， 即得。
２􀆰 ２􀆰 ３　 供试品溶液 　 取供试品粉末 （过三号筛）
约 ３ ｇ， 精密称定， 置于 ５０ ｍＬ 聚苯乙烯具塞离心

管中， 加水 １０ ｍＬ， 涡旋使药粉充分浸润， 放置 ３０
ｍｉｎ， 精密加入乙腈 １５ ｍＬ 与内标溶液 １００ μＬ， 涡

旋使混匀， 置振荡器上剧烈振荡 ５ ｍｉｎ， 加入无水

硫酸镁、 氯化钠、 枸橼酸三钠和枸橼酸氢二钠的混

合粉末 （４ ∶ １ ∶ １ ∶ ０􀆰 ５） ６􀆰 ５ ｇ， 立即摇散， 再剧

烈振荡 ３ ｍｉｎ， 于冰浴中冷却 １０ ｍｉｎ， ４ ０００ ｒ ／ ｍｉｎ
离心 ５ ｍｉｎ。 取上清液 ９ ｍＬ， 置于已预先装有净化

材料的分散固相萃取净化管 （无水硫酸镁 ９００ ｍｇ、
Ｃ１８ ４５０ ｍｇ、 Ｓｉｌｉｃａ １００ ｍｇ 和 ＧＣＢ ４５ ｍｇ） 中， 涡旋

使充分混匀， 再剧烈震荡 ５ ｍｉｎ 使净化完全， ４ ０００
ｒ ／ ｍｉｎ 离心 ５ ｍｉｎ。 精密吸取上清液 ５ ｍＬ， 置氮吹

仪上于 ４０ ℃水浴浓缩至约 ０􀆰 ４ ｍＬ， 加乙腈稀释至

１ ｍＬ， 涡旋混匀， 用 ０􀆰 ２２ μｍ 微孔滤膜过滤， 取

续滤液， 即得。
２􀆰 ２􀆰 ４　 基质匹配标准曲线工作溶液　 取空白基质

样品， 按 “ ２􀆰 ２􀆰 ３” 方法处理至 “浓缩至约 ０􀆰 ４
ｍＬ”。 精密加入混合对照品中间液及内标工作液，
用乙腈定容至 １ ｍＬ， 制得 ５、 １０、 ２０、 ５０、 １００、
２００、 ４００ μｇ ／ Ｌ 的系列基质匹配标准曲线工作

溶液。
２􀆰 ３　 方法学验证

２􀆰 ３􀆰 １　 基质效应　 通过比较基质匹配与溶剂标准

曲线斜率评价基质效应 （Ｍｅ）。 结果表明， 在板蓝

根、 桔梗、 大青叶及金银花 ４ 种基质中， 分别有

５８％ 、 １４％ 、 ５４％ 及 ６３％ 的植物生长调节剂存在明

显的基质抑制效应 （Ｍｅ＜－２０％ ）； ４％ 、 ５％ 、 ８％
及 ９％ 的植物生长调节剂存在明显的基质增强效应

（Ｍｅ＞－２０％ ）， 故采用基质匹配标准曲线进行定量。
２􀆰 ３􀆰 ２　 线性关系与定量限　 取空白基质样品， 按

“２􀆰 ２􀆰 ４” 项下方法制备系列基质匹配标准曲线工

作溶液后进样分析。 以目标物与内标的浓度比为横

坐标 （Ｘ）， 峰面积比为纵坐标 （Ｙ）， 采用权重

（１ ／ Ｘ） 进行线性回归。 结果表明， ８２ 种植物生长

调节剂在 ５～４００ μｇ ／ Ｌ 范围内线性关系良好， 相关
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系数 （ ｒ） 均大于 ０􀆰 ９９。 以信噪比 （Ｓ ／ Ｎ） ≥１０ 对

应的浓度计算定量限 （ＬＯＱ）， ８２ 种植物生长调节

剂的 ＬＯＱ 在 ５ ～ ４００ μｇ ／ ｋｇ 之间， 绝大多数化合物

ＬＯＱ 均不高于 ５０ μｇ ／ ｋｇ， 方法灵敏度高， 见表 ２。
表 ２　 ４ 种药材中 ８２ 种植物生长调节剂的定量限和平均回收率 （ｎ＝６， １００ μｇ ／ ｋｇ 水平）

编号 名称
定量限 ／ （μｇ·ｋｇ－１） 平均回收率（ＲＳＤ） ／ ％

板蓝根 桔梗 大青叶 金银花 板蓝根 桔梗 大青叶 金银花

１ 环丙嘧啶醇 ５ ５ ５ ５ １０７􀆰 １（４􀆰 ４）） ９７􀆰 ４（３􀆰 ３） ９７􀆰 ３（１􀆰 ６） ９７􀆰 ３（４􀆰 ４）
２ 莠去津 ５ ５ ５ ５ １０４􀆰 ２（１􀆰 ５） １０６􀆰 ２（０􀆰 ９） １００􀆰 ８（１􀆰 ４） ９９􀆰 ４（３􀆰 ４）
３ 苯并咪唑 ５ ５ １０ ５ ５７􀆰 ０（１􀆰 ４） ５２􀆰 ２（０􀆰 ７） ４５􀆰 １（１􀆰 ５） ４３􀆰 ０（３􀆰 １）
４ 芸苔素内酯 ２０ ２０ ２０ ２０ ８８􀆰 ９（２􀆰 ５） ９４􀆰 ２（２􀆰 ３） ８９􀆰 ３（６􀆰 ０） ８６􀆰 ７（４􀆰 ６）
５ 香芹酮 ５０ ５０ ５０ ５０ １０６􀆰 ９（４􀆰 ３） ９７􀆰 １（３􀆰 ４） ９９􀆰 ７（３􀆰 ０） ８６􀆰 ６（５􀆰 ６）
６ 异噁草松 ５ ５ ５ ５ １０１􀆰 ８（３􀆰 ０） １０８􀆰 ２（１􀆰 ２） １０１􀆰 ９（１􀆰 ３） １０４􀆰 ６（３􀆰 ４）
７ ２４⁃表芸苔素内酯 ５ ５ ５ ５ ８０􀆰 ０（４􀆰 ６） ８１􀆰 ８（７􀆰 ４） ８４􀆰 ７（５􀆰 ７） ８１􀆰 ８（７􀆰 ４）
８ 丙酰芸苔素内酯 ２０ １０ ５０ １０ ７６􀆰 ９（７􀆰 ３） ８０􀆰 １（４􀆰 ３） ７８􀆰 ６（７􀆰 ４） ８０􀆰 １（４􀆰 ３）
９ ２８⁃表高芸苔素内酯 ５ ５ ５ ５ ７４􀆰 ５（３􀆰 ３） ８２􀆰 ４（５􀆰 ３） ７９􀆰 １（７􀆰 １） ８２􀆰 ４（５􀆰 ３）
１０ 仲丁灵 ５ ５ ５ ５ １０５􀆰 ３（３􀆰 ４） １０２􀆰 ０（４􀆰 １） １００􀆰 ５（３􀆰 ５） ９７􀆰 ６（７􀆰 ２）
１１ 矮壮素 １０ ５ ５ ５ ３８􀆰 ０（３􀆰 ７） ３３􀆰 ８（４􀆰 ３） ３２􀆰 ４（１􀆰 ７） ４４􀆰 ３（４􀆰 ４）
１２ 坐果胺 ５ ５ ５ ５ １０４􀆰 ０（２􀆰 ８） １０５􀆰 ５（２􀆰 １） １００􀆰 ０（２􀆰 ７） ９５􀆰 ７（１􀆰 ７）
１３ 氯苯胺灵 ５０ ５０ １００ ５０ １０３􀆰 ６（７􀆰 ７） １０６􀆰 ３（１􀆰 ３） １０３􀆰 ０（３􀆰 ３） ９４􀆰 ３（３􀆰 ８）
１４ ２，４⁃滴乙酯 １００ １００ １００ １００ １０９􀆰 １（４􀆰 ５） １０５􀆰 ４（３􀆰 ８） ８３􀆰 ５（１０􀆰 ０） １２３􀆰 ７（１５􀆰 ４）
１５ 增产胺 ５ ５ ５ ５ ８７􀆰 ７（２􀆰 ８） ７０􀆰 ３（３􀆰 ４） ７４􀆰 ７（３􀆰 １） ７６􀆰 ５（４􀆰 ９）
１６ 双氰胺 １００ １００ １００ １００ ３５􀆰 ６（１１􀆰 ０） ３３􀆰 ８（８􀆰 ８） ３５􀆰 ８（４􀆰 ６） ３５􀆰 １（９􀆰 １）
１７ 胺鲜酯 ５ ５ ５ ５ ７８􀆰 ３（７􀆰 ０） ８３􀆰 ６（４􀆰 ５） ７８􀆰 ９（８􀆰 ４） ８１􀆰 ６（９􀆰 ２）
１８ 调呋酸 ５０ ２０ ５０ ５０ ９１􀆰 ６（４􀆰 ７） ８９􀆰 ８（１􀆰 ８） ９２􀆰 ８（４􀆰 ８） ８８􀆰 ２（４􀆰 ８）
１９ 烯唑醇 ５ ５ ５ ５ １０２􀆰 ３（１􀆰 ５） ９６􀆰 １（２􀆰 ４） ９５􀆰 ７（２􀆰 ５） ９６􀆰 １（４􀆰 ６）
２０ 麦草畏甲酯 ５０ ５０ ５０ ５０ ９７􀆰 ９（４􀆰 ９） １０６􀆰 ４（１􀆰 ４） １０３􀆰 ０（１􀆰 ６） ９９􀆰 ４（４􀆰 １）
２１ １，３⁃二苯基脲 ５ ５ ５ ５ １０９􀆰 １（２􀆰 ９） １０８􀆰 ６（１􀆰 ４） １０３􀆰 ３（２􀆰 ０） １０３􀆰 ２（２􀆰 ３）
２２ 吲熟酯 ５ ５ ５ ５ １０６􀆰 ３（２􀆰 ７） １０８􀆰 ０（１􀆰 ６） １００􀆰 ４（１􀆰 ３） ９７􀆰 ４（４􀆰 ０）
２３ 氟节胺 ５ ５ ５ ５ １０４􀆰 ９（３􀆰 ４） １０７􀆰 ６（３􀆰 ４） １０２􀆰 ５（１􀆰 ４） １０２􀆰 ２（３􀆰 ５）
２４ 呋嘧醇 ５ ５ ５ ５ ９６􀆰 １（２􀆰 ３） １０３􀆰 １（３􀆰 ０） １０２􀆰 ３（１􀆰 １） ９６􀆰 ９（４􀆰 ４）
２５ 糠氨基嘌呤 ５ ５ ５ ５ ６４􀆰 ８（２􀆰 ８） ７８􀆰 ４（１􀆰 ４） ６４􀆰 ７（２􀆰 ４） ６１􀆰 １（２􀆰 １）
２６ 氟铃脲 ５ ５ ５ ５ ９６􀆰 ２（１０􀆰 １） １１４􀆰 １（６􀆰 １） ９９􀆰 １（３􀆰 ４） ９２􀆰 ２（１０􀆰 ９）
２７ 抗倒胺 ５ ５ ５ ５ ９０􀆰 ２（３􀆰 １） ９８􀆰 ５（２􀆰 ９） ９３􀆰 ０（１􀆰 ０） ９１􀆰 ４（３􀆰 １）
２８ ３⁃吲哚乙酸 ５０ ５ ５０ ５ １１０􀆰 ２（４􀆰 ４） １０１􀆰 ３（３􀆰 ５） １１１􀆰 ０（７􀆰 ０） ９１􀆰 １（７􀆰 ４）
２９ ３⁃吲哚丁酸 ５ ５ ５ ５ １０５􀆰 ９（２􀆰 ７） １０１􀆰 ６（２􀆰 ５） ９９􀆰 ９（２􀆰 ７） ９６􀆰 ６（４􀆰 ２）
３０ ３⁃吲哚丙酸 ５ ５ ５ ２０ １０７􀆰 １（４􀆰 ６） １０６􀆰 ８（２􀆰 １） ９８􀆰 ７（２􀆰 ８） ９７􀆰 ２（４􀆰 １）
３１ 稻瘟灵 ５ ５ ５ ５ １０２􀆰 ３（３􀆰 ２） １１６􀆰 ３（１􀆰 ２） １０８􀆰 ８（２􀆰 ３） １０５􀆰 ０（４􀆰 ０）
３２ 茉莉酮 ５０ ５ ５０ ５ １０６􀆰 ５（２􀆰 ５） １０３􀆰 １（２􀆰 １） １００􀆰 ３（０􀆰 ６） ９８􀆰 ８（４􀆰 ６）
３３ 甲哌鎓 ５ ５ ５ ５ ２９􀆰 ０（２􀆰 ５） １８􀆰 ３（３􀆰 ０） ２３􀆰 ６（３􀆰 ６） ２７􀆰 ０（１􀆰 ６）
３４ 茉莉酸甲酯 ５ ５ ５ ５ １０４􀆰 ７（３􀆰 ６） １０４􀆰 ８（２􀆰 ２） １１３􀆰 ７（２􀆰 １） １０１􀆰 ９（４􀆰 １）
３５ 烯腺嘌呤 ５ ５ ５ ５ ６５􀆰 ７（１􀆰 １） ６８􀆰 ８（１􀆰 ２） ６４􀆰 ０（３􀆰 ０） ６７􀆰 ２（２􀆰 ５）
３６ 萘乙酸乙酯 ５０ ５０ ５０ ５０ １０１􀆰 ９（２􀆰 ８） １０５􀆰 ５（４􀆰 ６） １００􀆰 ４（４􀆰 ４） １０５􀆰 ２（４􀆰 ８）
３７ 萘乙酸甲酯 ５０ ５０ ５０ １０ ９７􀆰 ０（４􀆰 ０） １０７􀆰 ７（５􀆰 ６） １０２􀆰 ８（６􀆰 ９） ９８􀆰 ８（５􀆰 ３）
３８ 萘乙酰胺 ５ ５ ５ ５ １００􀆰 ２（２􀆰 ０） １０４􀆰 ２（１􀆰 ６） ９２􀆰 ６（４􀆰 ８） ９８􀆰 ８（５􀆰 ０）
３９ 乙氧氟草醚 ５ ５ ５ ５ １０２􀆰 ２（１􀆰 ２） １０９􀆰 ２（１􀆰 ６） １０３􀆰 １（２􀆰 ４） ９９􀆰 ７（３􀆰 ４）
４０ 多效唑 ５ ５ ５ ５ ９５􀆰 ０（１􀆰 ８） １０３􀆰 ４（１􀆰 ９） １０４􀆰 １（２􀆰 ７） ９５􀆰 ７（４􀆰 ４）
４１ 吡草醚 ５ ５ ５ ５ １０８􀆰 ８（１􀆰 ９） １１０􀆰 ６（１􀆰 １） １０５􀆰 ２（２􀆰 ７） １０２􀆰 ５（４􀆰 ３）
４２ 调环酸 ５０ ５０ ５０ ５０ ９０􀆰 ７（４􀆰 ０） ８０􀆰 ４（４􀆰 ５） ８６􀆰 １（３􀆰 ２） ９０􀆰 ９（５􀆰 ４）
４３ 嘧啶肟草醚 ５０ ５０ ５０ ５０ ６８􀆰 ４（１􀆰 ７） ９５􀆰 ２（１􀆰 ３） ９６􀆰 ３（２􀆰 ９） ６８􀆰 ４（３􀆰 ８）
４４ 环酯草醚 ５ ５ ５ ５ １０４􀆰 １（３􀆰 ７） １０４􀆰 ２（３􀆰 １） １０３􀆰 ８（１􀆰 ５） １００􀆰 ８（３􀆰 ３）
４５ 吡啶醇 ５ ５ ５ ５０ ３２􀆰 ６（４􀆰 ７） ２６􀆰 ３（３􀆰 ３） ３７􀆰 ２（３􀆰 ０） ２７􀆰 ０（５􀆰 ５）
４６ 抑食肼 ５０ ５０ ５０ ５０ １０６􀆰 ６（１􀆰 ８） １１１􀆰 ６（１􀆰 ５） １０６􀆰 ３（６􀆰 ２） １０５􀆰 ３（１􀆰 ９）
４７ 西玛津 ５ ５ ５ ５ ９６􀆰 ８（２􀆰 ７） １０６􀆰 ６（２􀆰 ２） １０１􀆰 ８（２􀆰 ０） ９２􀆰 ６（６􀆰 ０）
４８ 反式玉米素（羟烯腺嘌呤） ５ ５ ５ ５ ３１􀆰 ３（２􀆰 ３） ２７􀆰 １（１􀆰 ８） ２６􀆰 ９（３􀆰 ７） ２７􀆰 ７（２􀆰 ６）
４９ 戊唑醇 ５ ５ ５ ５ １０１􀆰 ４（２􀆰 １） １０２􀆰 １（２􀆰 ６） ９６􀆰 ２（１􀆰 ０） ９４􀆰 ４（４􀆰 ３）
５０ 噻菌灵 ５ ５ ５ ５ ６７􀆰 ４（３􀆰 ０） ７５􀆰 ２（１􀆰 ４） ７３􀆰 ４（２􀆰 ３） ６６􀆰 ５（３􀆰 ７）
５１ 抑芽唑 ５ ５ ５ ５ １０１􀆰 ２（２􀆰 ０） １００􀆰 ５（１􀆰 ６） ９８􀆰 ２（１􀆰 ９） ９６􀆰 ９（３􀆰 ５）
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续表 ２

编号 名称
定量限 ／ （μｇ·ｋｇ－１） 平均回收率（ＲＳＤ） ／ ％

板蓝根 桔梗 大青叶 金银花 板蓝根 桔梗 大青叶 金银花

５２ 三唑酮 ５ ５ ５ ５ １０４􀆰 ３（１􀆰 ３） １０７􀆰 ９（１􀆰 ４） １０６􀆰 ６（１􀆰 ５） １０１􀆰 ８（５􀆰 ８）
５３ 脱叶磷 ５ ５ ５ ５ ９５􀆰 ６（２􀆰 ４） １０６􀆰 ９（１􀆰 ５） １００􀆰 ４（３􀆰 １） ９２􀆰 ４（８􀆰 １）
５４ 抗倒酯 ５ ５ ５ １０ １０３􀆰 ９（１􀆰 ８） ９９􀆰 ９（０􀆰 ９） ９８􀆰 ８（１􀆰 ８） ９８􀆰 ４（３􀆰 ２）
５５ 烯效唑 ５ ５ ５ ５ ９９􀆰 ０（１􀆰 ５） １００􀆰 ５（２􀆰 ４） ９８􀆰 ０（２􀆰 ５） １０１􀆰 ９（２􀆰 ８）
５６ 脱落酸 ５ ５ ５ ５ １１６􀆰 ７（９􀆰 ３） １０５􀆰 ７（６􀆰 ６） １０５􀆰 ３（８􀆰 ２） ９８􀆰 ７（７􀆰 ５）
５７ 灭草松 ５ ５ ５ ５ １０５􀆰 ７（４􀆰 ９） １０９􀆰 ３（４􀆰 ３） １０３􀆰 ２（３􀆰 ８） ９９􀆰 ２（２􀆰 ９）
５８ ６⁃苄氨基嘌呤 ５ ５ ５ ５ ６３􀆰 １（４􀆰 ３） ６４􀆰 ８（３􀆰 ９） ６７􀆰 ２（３􀆰 ４） ６５􀆰 ４（５􀆰 ０）
５９ ４⁃溴苯氧乙酸 １０ ５ １０ ５ ９３􀆰 ３（３􀆰 ０） ９４􀆰 ７（１􀆰 ６） ８７􀆰 ４（５􀆰 ３） ８９􀆰 ５（４􀆰 １）
６０ ４⁃氯苯氧乙酸 ５ ５ ５ ５ ８８􀆰 ８（５􀆰 ２） ９４􀆰 ８（２􀆰 ０） ９２􀆰 ３（５􀆰 ０） ８９􀆰 ６（５􀆰 ９）
６１ 苯哒嗪钾 ５０ ５０ ５０ ５０ ８８􀆰 １（１６􀆰 ９） ８８􀆰 ０（７􀆰 ２） ８０􀆰 ９（１４􀆰 １） ８６􀆰 １（７􀆰 ３）
６２ 调果酸 ５０ １０ １０ ５０ ９４􀆰 ９（４􀆰 ３） ９９􀆰 ７（２􀆰 ８） ９３􀆰 ９（３􀆰 ５） ９２􀆰 ２（２􀆰 ８）
６３ 坐果酸 ５ ５ ５ ５ ７６􀆰 ５（６􀆰 ０） ７２􀆰 １（２􀆰 ０） ７５􀆰 ３（６􀆰 ３） ７６􀆰 １（６􀆰 ８）
６４ 氯氨环丙酸 ５ ５ ５ ５ ８４􀆰 ９（５􀆰 ８） ９９􀆰 １（２􀆰 ６） ８９􀆰 ０（１１􀆰 ６） ８５􀆰 ６（９􀆰 １）
６５ ２，４⁃二氯苯氧乙酸 ５ ５ ５ ５ ９０􀆰 ６（２􀆰 ９） ９４􀆰 １（２􀆰 ５） １０１􀆰 ７（２􀆰 ０） ９２􀆰 ５（６􀆰 ８）
６６ ２，４⁃滴丙酸 ５ ５ ５ ５ ９７􀆰 ２（３􀆰 ９） ９９􀆰 ６（２􀆰 ３） ９４􀆰 ４（２􀆰 ４） ９８􀆰 ４（４􀆰 ３）
６７ 地乐酚 ５ ５ ５ ５ ９２􀆰 ６（６􀆰 ９） １０７􀆰 ２（３􀆰 ３） １０６􀆰 １（３􀆰 ９） ８６􀆰 ４（１０􀆰 １）
６８ ４⁃氟苯氧乙酸 ５ ５ ５ ５ ９４􀆰 ６（４􀆰 ７） ９６􀆰 ３（３􀆰 ４） ８９􀆰 ９（９􀆰 ２） ９３􀆰 ０（３􀆰 ５）
６９ 氯吡脲 ５ ５ ５ ５ ８１􀆰 ８（３􀆰 ７） １０７􀆰 ６（３􀆰 ８） ９３􀆰 ６（５􀆰 ６） ９５􀆰 ８（５􀆰 ５）
７０ 赤霉酸 ５ ５ ５０ ５ ９９􀆰 ０（３􀆰 ０） ９２􀆰 ０（４􀆰 ９） ９９􀆰 ９（９􀆰 ２） ８５􀆰 ９（５􀆰 ５）
７１ 赤霉素 ７ ５ ５ ５ ５ １０５􀆰 ８（４􀆰 ０） １０２􀆰 ４（５􀆰 １） ９８􀆰 ２（１􀆰 ０） ８９􀆰 ８（２􀆰 ６）
７２ １４⁃羟基芸苔素甾醇 ２００ ２００ ２００ ２００ ７６􀆰 ７（３􀆰 ８） ８０􀆰 ６（６􀆰 ４） ７８􀆰 １（６􀆰 ８） ７９􀆰 ６（９􀆰 １）
７３ ４⁃碘苯氧乙酸 ５ ５ ５ ５ ９１􀆰 ４（２􀆰 ８） ９２􀆰 ７（１􀆰 ７） ８８􀆰 ８（５􀆰 ３） ８６􀆰 ８（３􀆰 ６）
７４ 伏草胺 ５ ５０ ５０ ５ ９７􀆰 ３（３􀆰 ７） １１２􀆰 ４（５􀆰 ５） １０７􀆰 ３（３􀆰 ８） １０１􀆰 ４（３􀆰 ６）
７５ ５⁃硝基邻甲氧基苯酚钠 ５０ ５０ ５０ ５０ ９０􀆰 ３（６􀆰 １） １０４􀆰 ９（１􀆰 ９） ９２􀆰 ２（１３􀆰 ２） １００􀆰 １（７􀆰 ７）
７６ 萘乙酸 １００ １００ １００ １００ ８３􀆰 ５（６􀆰 ４） ７６􀆰 １（５􀆰 ４） ７８􀆰 ６（６􀆰 ８） ８１􀆰 １（７􀆰 ９）
７７ ２⁃萘氧乙酸 ５ ５ ５ ５ ９２􀆰 ９（２􀆰 ７） ９１􀆰 ９（２􀆰 ８） ８８􀆰 １（４􀆰 ０） ９３􀆰 ０（５􀆰 ２）
７８ 邻硝基苯酚钠 ４００ ４００ ４００ ４００ １００􀆰 ５（１０􀆰 ２） ９８􀆰 ３（９􀆰 ５） １０８􀆰 ６（１３􀆰 ０） ９５􀆰 ６（７􀆰 ８）
７９ 对硝基苯酚钠 ５ ５ ５ ５ １０１􀆰 ３（２􀆰 ２） １０８􀆰 ２（１􀆰 ４） １０２􀆰 ６（１􀆰 ７） ８３􀆰 ８（９􀆰 １）
８０ 噻苯隆 ５ ５ ５ ５ ８０􀆰 ９（１􀆰 １） １０７􀆰 ４（２􀆰 ９） ９５􀆰 ２（４􀆰 １） ９６􀆰 ２（３􀆰 ６）
８１ ２，４，５⁃三氯苯氧乙酸 ５ ５ ５ ５ ９４􀆰 ６（４􀆰 ７） ９６􀆰 ６（４􀆰 ６） ８９􀆰 ０（５􀆰 ９） ８９􀆰 ２（４􀆰 ８）
８２ ２，３，５⁃三碘苯甲酸 ５０ ５０ ５０ ５０ ６９􀆰 ８（３􀆰 ０） ８０􀆰 １（５􀆰 ３） ８４􀆰 ８（９􀆰 ２） ７６􀆰 ０（６􀆰 ９）

　 　 注： １４⁃羟基芸苔素甾醇为 ２００ μｇ ／ ｋｇ 水平的平均回收率， 邻硝基苯酚钠为 ４００ μｇ ／ ｋｇ 水平的平均回收率。

２􀆰 ３􀆰 ３　 准确度与重复性　 取空白基质样品， 分别

添加 ４ 个水平 （５、 １０、 ５０、 １００ μｇ ／ ｋｇ） 的对照品

溶液， 每个水平平行 ６ 份， 按 “２􀆰 ２” 项下方法制

备后进样分析。 结果表明， ７６ 种植物生长调节剂

的平均回收率为 ６１􀆰 １％ ～ １２３􀆰 ７％ ， ＲＳＤ 为 ０􀆰 ６％ ～
１６􀆰 ９％ （ｎ ＝ ６）， 符合残留分析要求， 见表 ２。 苯

并咪唑、 矮壮素、 双氰胺、 甲哌鎓、 吡啶醇、 反式

玉米素 ６ 种强极性化合物回收率偏低 （２３􀆰 ６％ ～
５７􀆰 ０％ ）， 这与其在反相色谱系统中的保留行为较

弱及在 ＱｕＥＣｈＥＲＳ 前处理过程中损失较大有关，
可采用回收率校准定量结果。
２􀆰 ４　 样品测定　 对 ３４８ 批实际样品进行检测， 结

果植物生长调节剂总检出率为 ７７􀆰 ６％ ， 共检出 １０
种植物生长调节剂， 存在多残留现象 （１９􀆰 ０％ 的样

本检出 ２～３ 种）。 检出率较高的植物生长调节剂为

对硝基苯酚钠 （７１􀆰 ０％ ）、 矮壮素 （２０􀆰 ４％ ） 及甲

哌鎓 （４􀆰 ０％ ）。 参考 ＧＢ２７６３⁃２０２１ 标准中小麦的

限量 （对硝基苯酚钠 ０􀆰 ２ ｍｇ ／ ｋｇ， 矮壮素 ５ ｍｇ ／ ｋｇ，
甲哌鎓 ０􀆰 ５ ｍｇ ／ ｋｇ） 进行初步风险评估， ２３􀆰 ９％ 的

样本对硝基苯酚钠存在超标风险。 若参照欧盟

（ＥＵ） ２０２２ ／ １２９０ 号条例对枸杞中矮壮素的严格限

量 （０􀆰 ０１ ｍｇ ／ ｋｇ）， 则有 １８􀆰 ４％ 的样本超标， 提示

需高度重视中药材中植物生长调节剂残留风险， 结

果见表 ３。
表 ３　 ４ 种药材中植物生长调节剂残留检测结果

品名 样本数 检出批数 检出率 ／ ％ 检出品种数
残留量 ／ （ｍｇ·ｋｇ－１）

对硝基苯酚钠 矮壮素 甲哌鎓

板蓝根 ５１ １９ ３７􀆰 ３ ４ ０􀆰 ０１０～０􀆰 ０７７（１４） ０􀆰 ０１３～０􀆰 ３４０（５） ０􀆰 ０４７～０􀆰 １７７（２）
桔梗 １５７ １２４ ７９􀆰 ０ ８ ０􀆰 ００５～０􀆰 ０８３（１０７） ０􀆰 ００５～０􀆰 ５２３（３９） ０􀆰 ００５～０􀆰 ０３６（５）

大青叶 ４２ ３９ ９２􀆰 ９ ４ ０􀆰 ０２４～１􀆰 ４１１（３９） ０􀆰 ０１８～０􀆰 １３５（６） ０􀆰 ０４３（１）
金银花 ９８ ８８ ８９􀆰 ８ ７ ０􀆰 ０５３～０􀆰 ８５３（８７） ０􀆰 ０２６～０􀆰 １３０（２１） ０􀆰 ０２６～０􀆰 ０９６（６）
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３　 讨论

３􀆰 １　 植物生长调节剂品种的选择　 本研究采用风

险导向策略构建目标化合物库。 参考 ＧＢ ２７６３⁃
２０２１［１０］及国际监测动态， 优先筛选已设定限量或

可能构成贸易壁垒的品种； 结合农药登记与实地调

研， 重点关注药材栽培中使用频繁、 残留风险较高

的植物生长调节剂， 据此初步选择 ８９ 种植物生长

调节剂。 经技术评估， 排除在反相色谱中保留弱、
回收率低的强极性植物生长调节剂 （如丁酰肼、
调节膦、 抑芽丹、 乙烯利）， 以及存在源内裂解干

扰 （氯化胆碱） 或易产生基质假阳性 （乙醇胺、
环己酰亚胺） 的化合物， 最终确定 ８２ 种植物生长

调节剂为分析对象。 与文献 ［１１⁃１６］ 方法比较，
本方法覆盖化合物数量提升约 ２ ～ ３ 倍， 显著增强

了多残留同步检测能力。
３􀆰 ２　 前处理方法的研究

３􀆰 ２􀆰 １ 　 盐 析 剂 的 选 择 　 盐 析 体 系 是 影 响

ＱｕＥＣｈＥＲＳ 法提取效率与基质效应的关键。 本研究

比较了氯化钠、 醋酸钠、 枸橼酸钠与甲酸铵 ４ 种体

系。 基于提取后水相 ｐＨ 测定结果， 枸橼酸钠 （ｐＨ
３􀆰 ６８） 和甲酸铵 （ｐＨ ３􀆰 ５１） 体系对多数目标物的

回收率显著优于弱碱性 ／中性的氯化钠 （ｐＨ ８􀆰 ２３）
与醋酸钠 （ｐＨ ５􀆰 ９０） 体系。 酸性条件有利于抑制

酸性植物生长调节剂的电离， 增强其在乙腈相的分

配， 并更有效地裂解植物细胞壁促进目标物的溶

出。 虽然甲酸铵体系 ｐＨ 更低， 但其提取液在紫外

区背景干扰更强， 见图 ２， 可能与色素类物质的过

量提取有关。 故综合提取效率、 基质纯净度与方法

普适性， 最终选择枸橼酸钠体系。
３􀆰 ２􀆰 ２　 多维净化策略的构建与除杂效果评价　 中

药材基质复杂， 富含色素、 有机酸和糖类等干扰

物。 本研究评估了 Ｃ１８、 ＰＳＡ、 Ｓｉｌｉｃａ、 ＰＬＳ 与 ＧＣＢ
这 ５ 种常用吸附剂的净化效果与适用性。 ＰＳＡ 因含

伯仲胺基团， 对 ３１ 种酸性植物生长调节剂产生离

子吸附导致回收率降低； ＰＬＳ 则通过氨基基团的阳

离子交换作用吸附 ９ 种碱性植物生长调节剂； ＧＣＢ
对平面结构化合物吸附性强， 但低用量时影响可

控； Ｃ１８与低用量 Ｓｉｌｉｃａ 通用性良好。
基于此， 提出 “功能互补型多维净化” 策略，

采用 Ｃ１８去除非极性脂类， Ｓｉｌｉｃａ 吸附强极性杂质，
辅以微量 ＧＣＢ 针对性去除叶绿素等色素。 通过液

相色谱⁃三维光谱对净化效果进行评价， 结果显示

净化液较提取液在紫外区的响应显著降低， 见图

３。 经峰面积定量， ４ 种药材在 ２５４ ｎｍ 波长处的除

注： Ａ 为板蓝根， Ｂ 为桔梗， Ｃ 为大青叶， Ｄ 为金银花； 上图

为甲酸铵法， 下图为枸橼酸钠法。

图 ２　 不同盐析体系提取液的紫外吸收光谱比较

杂效率达到 ２７􀆰 ５％ ～４８􀆰 ７％ ， 证明该净化方案能有

效降低基质干扰， 保障后续 ＬＣ⁃ＭＳ ／ ＭＳ 分析的准确

性与可靠性。

注： Ａ～Ｄ 分别为板蓝根、 桔梗、 大青叶、 金银花； １ 为提取

液， ２ 为净化液。

图 ３　 ４ 种药材提取液与净化液的 ３Ｄ 光谱比较
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３􀆰 ３　 在药典标准体系中的价值　 本研究建立的高

通量筛查方法， 结合针对强极性植物生长调节剂的

第二法［２０］与针对理化特殊的乙烯利的第三法［２１］，
共同构成了 ２０２５ 年版 《中国药典》 四部通则 ２３４２
的植物生长调节剂分级检测体系［１９］。 本研究作为

该体系的第一法及核心基础， 实现了从广谱快速筛

查到靶向精准定量的全流程覆盖， 为药典标准的制

定提供了关键的技术支撑和可扩展的方法学框架。
４　 结论

本研究成功建立了基于改良 ＱｕＥＣｈＥＲＳ 前处

理与 ＵＰＬＣ⁃ＭＳ ／ ＭＳ 技术， 同时测定板蓝根、 桔梗、
大青叶及金银花中 ８２ 种植物生长调节剂残留的高

通量分析方法， 该方法操作简便、 净化效果好、 灵

敏度高、 准确可靠， 已成功应用于 ３４８ 批实际样品

的检测。 为 ２０２５ 年版 《中国药典》 相关检测标准

的制定提供了关键技术依据， 对保障中药材质量安

全与促进产业健康发展具有积极意义。
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