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429 E IR _SE B

SeE

ASCIE T 42 % SR TSR BE2G B BORER L BB T705 L A I . B0 SORn o B PR AR DA S b

o
TR, 27167, 2 =R NE RO HAR A AR Zik A

ASCIE T 42 % T AR A B RE2
E BT MR T 2, 2
HAMNSH S WHRA.

eS| A

I HISCAE A R A o Her, 3 H IR 51 S,
A% H SRS L R i AR 3 AT SR &R T A

GB/T 1601 1%
GB/T 1604 [k
GB/T 1605—2001 P4
GB 3796 ez tudkim]
GB/T 8170—2008 {541
GB/T 19136—2021 feZj#higfa e Mz 75k
GB/T 19137—2003 & Zj ki A e M & 75 vk
GB/T 28136—2 Vi

HG/T 5245—2
NY/T 4119—2

3 AIBMZEX

ASCAFBAT T BT IR ANE S

4 FAREXR
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4.2 FARIERR
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T A%NMER S FHITHI B s

i H E{=R
B — B/ % 42.0%)
TR PH & T B R 4 4L % 30. 3717
ABETRES /% =11.1
2, 2/~ IR E o B A He/ % <0.075
1, 2- & LR/ % <0. 001
IR RE Ry #/ (mg/ke) <1.0
pH 3.5~7.0
KA % <0.3
iR AR E ke PRI K T0. 3 mL.
O B AVIG T A AT AT
Pfighae ke O, 2- R LR B
NG AR SO B R
COEEA R, & . S B R A KA

W ARIRASE PEA A A E ]

5 R¥IEE

E2E: FRAAXHNARNASRET MHARELFAENZEEE. EREAR

&%W LR EMERIE.

51 —REME
A AT ARSI 72 A TR L Al B2 SR B
5.2 B#¥

% GB/T 1605—2001 5. 3. 28 E AT, FHBENLECERIER € B 1B 254, BA& RN AL T
1000 mL.

5.3 %558
5.3.1 HER-SIHLERRNE

AR R v —— A e AR B T 5 SO PR S o B 0 I RN AT . AR R A (R A A A
5 BRI R 2 i e ) O B ﬁ@%ﬁ#w@*ﬁﬁ%ﬁ%?@ UG FF) DR B IS TR], LA Z2 AR L. 5%
HWO

5.3.2 SBTEIRAE

B il ik —— A S e T S SR U I E RN AT o AR AR R i A 2 PE T, e
AR RS (T U £ O B I ) 5 SRR B A T O 7 i e (0 DR B T [R), LA 2 BAE L. 5% A

2
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5.4 SMRBINIE
K H A E -
5.5 MER_GH (MEMRMESEF) RESHENE
5.5.1 JFERE

% HG/T 5245—2017 4. SHUEPAT - BURERIKIE R,  UABELEREIR B 5 mH VA T+ LI T s »
EHIBL C NSRRI ANE AN AR SMG I 2%, 72310 nm P4 il b (Bl bR — SR B AT SR s 50
TG B, AMRIEE R .

5.5.2 WRFIFARK

5.5.2.1 &Jfi§: kg,

5.5.2.2 JK: AR IRAEMWAKEL
5.5.2.3 PBEhehslRen.
5.5.2.4 W&,
5.5.2.5 =7,

5.5.2.6 FEPL &
HEEE,

B8, ©=98.0%, EERONHEFE T, fE 105 CF

553 1%
5.5.3.1 BRI A
5.5.3.2 ik 150 mmX4. 6 mm (i.d) AENEE, A2 Con 5 um AW (BRA FEHCR M G

*.3‘5) o
fL12%) 0. 485 um.
5.5.3.4 FEEMIET

5.5.3.3 iTJEHY:

5.5.4 SMURIEEIERIERY

5.5.4.1 JiEhAH: FREX 3. 64 g Pebehlgy, ¥ 900 mL —IRZEMEAKH, IO 16 mL iR, M=%
W opH E 2.1, FIIA 100 mL L, REWSIE, SEREIE, FTHA.

5.5.4.2 Jii#: 1.0 mL/min.

5.5.4.3 FEf: =il (REEHAKRT 2 C).
5.5.4.4 FlA<: 310 nm.

5.5.4.5 JFAEM: 5 pL.

5.5.4.6 {REAMFIA]: ERLPRFHES T2 5.7 min.

5.5.4.7 LIRBUMEAEERIERME, RMMBESEL. TTRIEA RS, W RIS 8E
TR, DAHIERIS e ROR . MO 42 96 B R — S B 24 R ROBUAE i I LA 1
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1.

PGS B
I—— R T

B 1 42%FE HENRERIEE
5.5.5 JELE
5.5.5.1 FrEEBRAYE

FRERO. 1 g CRERfIZ
IKMREEZIEE, FEA.

5.5.5.2 REERIRAIE]

FRELE0. 1 g CREHA
KRR, #225.

5.5.5.3 SME

FE_ BRI RS, RIS E G, EEENEET PR RETE MR, B AR R P Wt bR BH 2 - 0 i
BN T 1. 2% J5, BRI BRI SRR R TR IR A7 €

KRR A 2 A,
KRR ZIE, 55,

I, IKIREE 2
ik, HKMBERZIEL, #5.

5.5.6 itH
-5 ) A O T T DA A i} t AR A AT, R
FRECEER A AR A R ¥ FH B 7 AT = 4 T ) HH:
............................................. (1)
............................................. (2)
A A

o — R EBCER R MR E S EL DA (%) KR
AR AP SR DR 1 W T AR 11 2215

m—FFE R AU, AN () s
o—hRFERECREAR R R R E R, DU (%) RKoR;
A — BRI AP RO DR 1 W T AR 1T 215
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m—RFE R AU, AN () s
BURE SRR B T B 4G DU (%) RO

Wy
M ——BCEARBA B BE R B e, SRALN e R EE R (g/mol) , (Mi=184.24)
M— AR G R R R R EUE, AN R ER (g/mol) , (Mp=255.14) .

557 #RiFE

BRSO BT CTAT I E S5 R ZZ A KT 0.8%, B ARSFSEAE I E 45 2R
5.6 [BTRENHHINE
561 FHRRE

% NY/T 4119—2022 s CHLE S
AT R B g, X

5.6.2 XFIFAR

KGR, LA RO, SRR T
BTt T el s |, SMREER.

5.6.2.1 S,
5.6.2.2 7K. 4K,
5.6.2.3 SALBBRFE:
5.6.3 Y&

5.6.3.1 By A

5.6.3.2 fifEfE: 250 mm X 4. 0m
BmiEA)

5.6.3.3 JEM: EMEALAEZ 0.22

5.6.4 BT BILEER]

L6401 R i, 12 pamol
.6.4.2 K

5.6.4.3 FHE: =R GREZMNAKLT 2 CT) .
5.6.4.4 HWShEE: 35 C+2 C,

5.6.4.5 EFEAAF: 10 pL.

5.6.4.6 {REMH: & E T2 2.6 min.

5.6.4.7 LIRETOEBRIERM, RMMBESE. ATIRIEAFERE AL W2 RRIES8EE 2
VAR, DUSRAS RO . R 429 Btk SR RES (M A ) BTk E K 2.

—HC A&7 70 Hrkl (BURA R AR HOR

(&)1

)]
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PGS B
I—& & T

E 2 42%HER_S MESEF) BFEIEE
5.6.5 MELE
5.6.5.1 FrEEBBAYE

FRENO. 025 g CHEH
MR EZE, ®A. HE

5.6.5.2 REERBHIE]

FRELE0.015 g CFf
FKMRBEEZIE, #5.

5.6.5.3 SNE

s IZARIRAEAE 2 W58, FIK
KRR ZIE, 5.

LA, KRR (8 2 i

TE_ BRI S, FrAGRISE G, EEENEET PR RETE W, B AR R PRI SR 1 e IR RE )
BNT 1. 2% )5, ZIARFEEIL ORI WRRATR ARREIE R HEAT D05

5. 6.6 itHE

AT BT % =
TR s EE L (
3 (3)

A, x my M,

A

o— TR RE THRESE, DE2E (%) Row;

A—— PR SR T VE T AR IR T 24

m——HRFEIR B I BUE, AT (@)

o —hFEREALBARI B E S HL DU (%) RO

AR T SR T VE T AR IR T 24 5

m—— AR B BUE, AT (@)

M——F AR S T IR R R B, AN REEER (g/mol)  (M3=35.45) ;
M——FACINI BRI BUE, AR EE/R (g/mol)  (M3=58.44)
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5.6.7 RIFE

HE TR BPVCHATINE R ZRAKRT 0. 2%, BOLEARFHEE AN ELS R .
5.7 2, 27-ZEAMtIERE 2 HANE
5.7.1 FERE

TR VA A, DL PP I + B R — SUEVA O IR AR, S DL Co ORI AN A A A28 A B 25
FEPAL284 nm FXHARE 2, 2/- IR RE BEAT SO S BORAH (g oy B, AMREE R ORI E R IR
1.4mg/kg) -

5.7.2 RFIFER
5.7.2.1 HEE: ik,
5.7.2.2 JK: WA IRAEWAKE
5.7.2.3 Wik S50,
5.7.2.4 BER A A AR, REA.
5.7.2.5 2,2 BEMnE
5.7.3 UFE

5.7.3.1 [ERBAR B TE A

5.7.3.2 faiffE: 250 mmX4. um EFEY) (R A FERUR )

5.7.3.3 JES: JEEILAEZ 0.45 um.
5.7.3.4 HFEBIET

5.7.4.1 JaH: y e ii‘!féﬂc’ I I A

5.7.4 BIREE

5.7.4.2 Jii#: 1.5 mL/min.

5.7.4.3 Mik: =i (RETHAKRT 2 C).
5.7.4.4 KPEA: 284 nm.

5.7.4.5 R 5 pL.

5.7.4.6 R 2, 2~ BEEIEZ) 4. 7 min.

5.7.4.7 ERBEEERIERM, RMMBESE. AIIRIEA RS AL W2 RiRE S8 Ea 2
R, DUIIRAS R A ROR o LAY 4206 Btk — SR BEZG CGIUE 2, 2/ IBRAEIE ) v 38Ut il P L
3o
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bR 5 B
1——2, 2~ g

B3 42%HERIIE A

- ERINE) SRGRAEEEE
5.7.5 ELE
5.7.5.1 F¥rHEAREYH

RHL0. 1 g R
ZIEE, . ABWE

5.7.5.2 REERBHIE]
FREX10 g CRERZ0. 0
5.7.5.3 MZE

FE ERCIBHRAERAT T, RCERRUER, ESIENBERRIER, EEMAMER 2, 2/- ZIAL e %
TARAS AN T 1. 2% Ja, AZIEARFER L BUREIRIL. BORRIAR An RV TR Py 32 AT €

5.7.6 itE
D15 ) A A R Y DA S uFWﬁ* Al
Hh 2, 2/~ IR IE %

w, = 4; % s X s X 0 et eee e e e ereaeaarrraaaaas (4)
A x mg x 10

b, AW ERR
FI RSN 220, 385

PRI BRI, .

T AR AIREAT T, kR

ﬁ¢:

—IRREnE R L, LA (%) R
*Zz_ﬁw%%ﬁ&M¥ﬁﬁ;
A%%ﬁﬁ,ﬁﬁ%ﬁ(y;

—HRMERE R R L LA (%) RoR;
TR 2, 2/ IR AT IGE U T AR T 2 1R 5
FRFREUE, BACA () s

10— 55 AL

5.7.7 RIFE
8
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2,27 — KA S O AT I A SRR AN KT 30% , B ARSI AR A e 45 5 .
5.8 1, 2-Z8CKREDHHINE
5.8.1 FH4RE

TRFEH =R 2 H, PLIET 0 A WARY, A8 A DU R0 28 — IR e M 1 5 & Bl BE (1) A 95 6
R A G TR, SR 1L, 2- R A AT S RE 5, Wisike & (RJ7keE &
FRN0.7 mg/kg) .

5.8.2 XFIFAR

5.8.2.1 =& Wk,
5.8.2.2 1,2- &AL Lihrke:
5.8.2.3 W IE+ ke,

5.8.2.4 WHIRIBW:
751,

5.8.3 {X&§

5.8.3.1 AL

A R TR R B2

5.8.3.2 fiffE: 30m
J£0.25 ym (BLEAFZ

5.8.4 SiHEBGIERIERY

5.8.4.1 IRJE: = 40 ‘C (ff##F 6 min), L 20 ‘C/min JHEZE 120 C, FFLL 40 'C/min J} £ 240 C,
¥ 4 min; SAE 260 _C. Kl 0 C,

REVE ISR 4 I e W, TR

5.8.4.2 SikiiiE
5.8.4.3 iith:
5.8.4.4 JEFEAER:
5.8.4.5 fREANE]: 1,2- & 454 5.2 min, IE+ %24 8. 2 min.

5.8.4.6 bl tt, RMABIESE WREA RS 8L W42 RSB E R,
PIISRAG S ROR . MR 42 % SR AR BEZS (DIE 1, 2-— & 2 ke) AU EaE E LA 4.
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2+
___#JLIAA_
bRl 35
—1, 2- & ks
2——IFE+ " ht.
& 4 e iEE

5.8.5 JMELE
5.8.5.1 FrEEABAIH]

FRENO. 05 g (ks &
YR, Wo). ABRE
HEMT, HE2WEMREZ
5.8.5.2 RHAROHE

mmwyﬁ%§01gﬁﬁf§?%ﬁﬁ+¢ﬂmmm:amﬁﬁw@ﬁumTE%WHﬂmmL
HEM+, HH5.8.5 y — AR ZIE, B,

= SR B A R
WEF I mL A FRIE R 2 1%

5.8.5.3 MZE

1E ok o 7 WA 1, 2-— R ks
DAL b 7 W TS 1149 A X AR W FEEI . BRRE TG 254700
5E o
5.8.6 it®

AT ) P B VAV LA R TR BT AR R IR TP I 1, 2- S Zbe 5 AR I T AR 22 B ik
7P, WEE L 2- TR ORI R B (5)

ﬁ¢:

“RLKNFED S, UHAE (%) FoR;
TR LHES W T AR 2 EL T 2
A%%ﬁﬁ,$ﬁ%ﬁ(y;

10
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FRFERL, 2- & M= E, LB (%) RoR;
r—PRFEIE L, 2- R 2SS N AR T AR 2 LT 38 ME
my——IAFE R B EUE, BT ()

50— RER 1

5.8.7 #iFE

1, 2= 5 LR TR Ay B T AT I 485 AR ZE R KT 30%, B SRS ELAE Ayl i 45
5.9 RBIEBMIERESBHINE
5.9.1 FHHRE

¥ HG/T 5245—2017 4. 8H AT .

(4]

) = BRI E Je H A AR R QR REEL, AR AR

RHUROE T A A RUE (SPE) g 7S TBURA 8 — A R DU AT B I A, R 2 H
B IR (MRMD 0 il e ) Hit4 (KT 2 ERN0. 2 mg/kg) -

5.9.2 RAFIFBER
5.9.2.1 ZLFRZIE.
5.9.2.2 ZfiE: it
5.9.2.3 2.
5.9.2.4 =L,
5.9.2.5 2,2:6", 2"~ =HXALIEHR B, ©=98.0%.
5.9.2.6 SAHEABER: c(NaOH)=1 mol/L.

5.9.2.7 FAENE:

5.9.2.8 LML LIRBI IS, R,

5.9.2.9 ZJE-=%# FRYR N1 mL =# 4%

BiZARMP, B, &

5.9.2.10 -8R : % 70 mL 8 30 mL KEFHEHPIRS, B 5 mL —4EEZA
i, WA, &R (B FERE R BERE) .

5.9.2. 11 JR3NAH A: £E 1000 mL ZKFPAINAN 2 mL 0%, R, WA, %M.
5.9.2.12 Jish#H B: 1E 1000 mL ZfEH IO 2 mL —240%, &5, WA, &H.

5.9.2.13 2,2:6", 2"- =X IEARAEIATR : FREXZ 0. 012 g CFEHBZE 0.000 01 g)2,2:6, 2"~ =HkALNE
FRFET 25 mL AR, HOEWBERZE, SRR A. BEU L. 0 mL FRFFERE A 2 10 mL A&
i, HOREMBREZIE, SAaFERR B. FIFEEL 0.5 mL ArFERH B & 50 mL K&+, H MM
BERZIE, PR

5.9.3 {Y&%

11
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5.9.3.1 i RGHBUH C i — AR IR DU AT B 1B FH Ao

5.9.3.2 fmiffE: 150 mmX4. 6 mm (.d) AEEWH, N3 C. 5 um ERY (EEARSEIRAE
R .

5.9.3.3 i JES: JEAEFLEZ 0.45 pm.

5.9.3.4 SKIEMHEOHL: FHEAMLT 2500 r/min.

5.9.3.5 Oasis MCX BREF 155 8H & 7 [ AH A HUH: (SPE) : #FE & 60 mg; 048 30 pm.
5.9.3.6 A BIHGEA.
5.9.4 BIEEH
5.9.4.1 JANAH: KRR o BE (AR BE WA WK 2)

i 1] /min %B
0 65

3 65
3.5 100
7.5 100
7.6 65
12 65

5.9.4.2 ¥ii#E: 0.5 mL/min.

5.9.4.3 #iE: 40 Cx2 C.

5.9.4.4 FEFERF.
2.6, 2" ntmE £ 3. L Ath S84 7 2

5.9.4.5 {REHES(A]
5.9.5 Rik&H

5.9.5.1 AT ZHEKRNEMENX (MRM) .
5.9.5.2 BETY: ESI(H).

5.9.5.3 Jil: 130 C.
5.9.5.4 JREARE: 350 C.
5.9.5.5 HEfLHEE: 40 V.
5.9.5.6 RS A HAo
5.9.5.7 flifEfEE: 30 eV.

5.9.5.8 MRM JEIEHE (m/2): 234—78; 234—130; 234—155; 234—207. Hr 234 BREEF, 78.
130, 155 1 207 AW A B+

12
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5.9.6 SLIGHEE

I 1 FREL3. 0 g MEET B0, RN 0.1 mL — Z & 2 mL S8 S, FEinA 10
mL ZFRONE, R, BEBREIRAYS, #E 5 min, REAEEOHFLL2 500 r/min [F)#HE
B0 2 min 232

IR 2. SPE AEMTALEE: #4183 mL Zf5—2 mL /K—3 mL SR —~3 mL /K—3 mL Zf
I AR VR B4 SPE HE. % 2 IR IS Fil4b 2 SPE A% (DA R faiFREE 1. 4 2) o

PR 3. WEWIFLEN 5 mL B0 = AR BEIET, KEBREAA: 1, MBI 2 mL 48R ZBE BN
L, WEERTA LR, RN 0. 756 mL =R AR T Rk, 18 A TR . BT AEAN
FE 2, A 2, H2mL 48R 4EE-= BRI EZRE, 2R ZIR R R 2, FREHL
2 mL Z 5= CERIEWORYEAE 2, BRI BT Wt . e, WERIFSEL 2 mL 2 - 2 IEmT
FE 2 AT, U B, RIS

5.9.7 Z=BXOtIE SRR FRE
MRM /i) [ AE R% 7,

H_r:

Ay ——234—78

ASop15——234—155

ASsp0——234—207 m/z

Ao 1——234—130 m/zEIE

X TN RE S VAR R S8 3 B A R G RIEIEAFEA RIEMO. 5EE L. 5%
FEIPY, U206 = Jemtbme S pa A, 75 A & Eaéutlz%ﬁwzl: B2, 27067, 27— = BRMEBE AR A SR i p
S RN S v g ) L5

234 > 155 |

234>130 |
234>78 |

5 2,2:6,2"-=BEXAIEAREERY B iR Bl

Fr gl 75 Ui B :
1—2,2:6", 27~ =BXMLIE

13
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234> 207

A

o L
234 > 130

_M

PRI 5 1
1——2, 216", 2"~ kil .

5.9.8 t®
WEHL 234—155 m/z
wg = X 10% e (7)
A
Aw—FEE A = BRI E 515 m ZL_EI'J A TR 2 A5
16, 2"—_H9éﬂtt%ﬁﬁﬁ’ﬂﬁiﬁﬁiﬂﬁ iujﬁ (g) ;
(%) Fors

ANE ~"ﬁ~‘ﬁ§

6 250—HE i 2

5.10 pH HYIE
% GB/T 1601 MlEIIT.
5.1 IKEMHME
FrEX20 ¢ CRERAZAE0.01 g WFf, % GB/T 28136—2011 H13. 3R $AT-
5.12 {RiRFEEMIRALE
% GB/T 19137—2003 2. 1HLE AT
5.13 AfEFREMIRAE
% GB/T 19136—2021 4. 4. L@ HAT. A F A &R NAKTF1%.

6 1IN
14



T/CCPIA 216—2023

6.1 I

AL IR TR, RIS SRR AHAESS, Jrar ). )RR NS4 E HOR R
R ERS FRE S E 2, 2-ZHRIEIE TR 1 2- SR AR R H R EBRE SR L KA
BV ARIE ARG E MEAT AR VE LA T T

6.2 EAIW

RYFAG IS T H VR 4B P I A H , EIEH RSSO, R A BT — k. 7 TR
= BT R A -
a) RV BORECE, RTRERAN T R
b) APk, AP g s TEA
o) AFFE R L
d) SR E o MR AU 5 B 2 5
3.3
EPE

I BE S i 5 LI 5

6.3 FIEMM

=)

¥ GB/T 8170—2
HEAT TR AN Y

7 BUANRERIER

7.1 W
NiFF4 GB/T 1604 [
7.2 RE{RIEHA
TE 8. 2 B 56T T, 42 % MU p — SUER BEZ 1) 5 & CRAUE A A 7 H SRS 2 48 i ORUEII Y

RIS C P I A
8.1 #r&., IREMEE

42 % FORR S AR R bR B FRBEAEEE, NAFA GB 3796 MIRIE; 42% B SRR N
KT E’Jﬁ*ﬁ%ﬁﬁﬁ%ﬁaﬁ@% ERAREM AL 8 . B S 8200 kgil200 L. ﬂaﬂﬁ?&ﬁﬁ
FHESRBOT IR, SRAEAME B, HERFES GB 3796 WA XRME.

8.2 fi&iz

4296 BRI RS PP BRI A AR R TR s s s, URREE AT H G, A5 R
/N L N L?*Jr/%ﬁﬁl, RSN A N Y P NI s R NS

8 Fras. FRE.

15
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Mt R A
(ZRHE)
HERZSEH, BMERMESEF. 2, 2-ZHKMIE, 1,2-282HKM2, 26, 2-ZHMIER HM TR, 4
HWRAMEEYSH

A1 BOEAR TR AR A AR A AR S H R

——ISOMl % FR: Diquat dichloride;
——CASEFX5: [4032-26-2];

— TR 1, V-T2 SE-2, 2Bk
AR

—r ¥ C.H,
—— XS > TR
— W R
—Z&SJE (25 C) :
— AR (20 C) K » AET AR DL
—FasENE: FERRPEA PR i

A2 BOEMRPHE T AR AR SR AR S H R

—ISOiE 4
—ALEEAFR:
ghitt

Diq H
PNV LR - I E I

/N /N
.

—ﬁ}%ﬁ C12H12Nz?
—— XS > TR 184. 24,

A.3 2, 2-ZHRILNE AR AL PR A AEEAR M S5 T
— WA 2, 2-Dipyridyl;

—CASE 5. [366-18-7];
ghiy =

16


http://baike.baidu.com/subview/123037/123037.htm
http://baike.baidu.com/subview/123037/123037.htm

A4

A5

—ﬁ¥ﬁ CIOHBNZ;
—— XS 156. 19,

1, 2- "R OIEI HAR AR . g5 XL A Y ST
— P ZHR: 1, 2-Dichloroethane;

— CAS%®3%5: [107-06-2];
gty

—F3: CHCl;

— XS 7> T 98. 96;
— 5 35 C;
— i 83.5
R

2,2:6, 2" ZHkN
— AR 2,2
—I:Flj%u;g: a, o,

— CAS%Ex%5: [11
ghity =

=
N
—arf: C N;
—— X TR o

T/CCPIA 216—2023
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	氯离子质量分数两次平行测定结果之差应不大于0.2％，取其算术平均值作为测定结果。
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	5.7.2.1　甲醇：色谱级。
	5.7.2.2　水：新蒸二次蒸馏水或超纯水。
	5.7.2.3　磷酸二氢钾。
	5.7.2.4　磷酸二氢钾溶液：称取13.6 g磷酸二氢钾，溶于1000 mL二次蒸馏水中，摇匀。
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	5.7.3　仪器
	5.7.3.1　高效液相色谱仪：具有可变波长紫外检测器。
	5.7.3.2　色谱柱：250 mm×4.6 mm(i.d.)不锈钢柱，内装 C18、5 μm 填充物(或具有同等效
	5.7.3.3　过滤器：滤膜孔径约0.45 μm。
	5.7.3.4　超声波清洗器。

	5.7.4　高效液相色谱操作条件
	5.7.4.1　流动相：ψ（甲醇 : 磷酸二氢钾溶液）=50 : 50。
	5.7.4.2　流速：1.5 mL/min。
	5.7.4.3　柱温：室温(温度变化不大于2 ℃)。
	5.7.4.4　检测波长：284 nm。
	5.7.4.5　进样体积：5 μL。
	5.7.4.6　保留时间：2,2’-二联吡啶约4.7 min。
	5.7.4.7　上述液相色谱操作条件，系典型操作参数。可根据不同仪器特点，对给定的操作参数作适当调整，以期获得最佳效
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	2,2’-二联吡啶质量分数两次平行测定结果相对差应不大于30％，取其算术平均值作为测定结果。
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	5.8.2.2　1,2-二氯乙烷标样：已知质量分数，ω≥98.0％。
	5.8.2.3　内标物：正十二烷，应不含有干扰分析的杂质。
	5.8.2.4　内标溶液：称取0.07 g正十二烷，置于250 mL容量瓶中，用三氯甲烷溶解并稀释至刻度，摇匀。

	5.8.3　仪器
	5.8.3.1　气相色谱仪：具有氢火焰离子化检测器。
	5.8.3.2　色谱柱：30 m×0.32 mm（i.d.）毛细柱，内壁涂硝基对苯二甲酸改性的聚乙二醇固定液，膜厚0

	5.8.4　气相色谱操作条件
	5.8.4.1　温度：柱室40 ℃ (保持6 min)，以20 ℃/min升温至120 ℃，再以40 ℃/min升至
	5.8.4.2　气体流量(mL/min)：载气(N2) 2.0，氢气(H2) 40，空气 300。
	5.8.4.3　分流比：5 : 1。
	5.8.4.4　进样体积：1 μL。
	5.8.4.5　保留时间：1,2-二氯乙烷约5.2 min，正十二烷约8.2 min。
	5.8.4.6　上述色谱操作条件，系典型操作参数。可根据不同仪器特点，对给定的操作参数作适当调整，以期获得最佳效果。

	5.8.5　测定步骤
	5.8.5.1　标样溶液的制备
	5.8.5.2　试样溶液的制备
	5.8.5.3　测定

	5.8.6　计算
	5.8.7　允许差

	5.9　总三联吡啶质量分数的测定
	5.9.1　方法提要
	5.9.2　试剂和溶液
	5.9.2.1　乙酸乙酯。
	5.9.2.2　乙腈：色谱级。
	5.9.2.3　二乙胺。
	5.9.2.4　三氟乙酸。
	5.9.2.5　2,2’:6’,2”-三联吡啶标样：已知2,2’:6’,2”-三联吡啶质量分数，ω≥98.0％。
	5.9.2.6　氢氧化钠溶液：c(NaOH)=1 mol/L。
	5.9.2.7　氯化钠溶液：室温下饱和溶液(约6 mol/L)。
	5.9.2.8　乙酸乙酯-三氟乙酸溶液：依次加入100 mL乙酸乙酯、5 mL三氟乙酸至玻璃瓶中，混匀，备用。
	5.9.2.9　乙腈-三氟乙酸溶液：先将70 mL乙腈和30 mL水在玻璃瓶中混合，再加入1 mL三氟乙酸至该容量瓶
	5.9.2.10　乙腈-二乙胺溶液：将70 mL乙腈和30 mL水在玻璃瓶中混合，再加入5 mL二乙胺至该容量瓶中，混
	5.9.2.11　流动相A：在1000 mL水中加入2 mL二乙胺，混匀，脱气，备用。
	5.9.2.12　流动相B：在1000 mL乙腈中加入2 mL二乙胺，混匀，脱气，备用。
	5.9.2.13　2,2’:6’,2”-三联吡啶标样溶液：称取约0.012 g (精确至0.000 01 g)2,2’

	5.9.3　仪器
	5.9.3.1　高效液相色谱—串联四级杆质谱联用仪。
	5.9.3.2　色谱柱：150 mm×4.6 mm(i.d.)不锈钢柱，内装 C8、5 μm 填充物（或具有同等效果
	5.9.3.3　过滤器：滤膜孔径约0.45 μm。
	5.9.3.4　实验室用离心机：转速不低于2500 r/min。
	5.9.3.5　Oasis MCX或等效的强阳离子固相萃取柱(SPE)：载样量60 mg；粒径30 μm。
	5.9.3.6　超声波清洗器。

	5.9.4　操作条件
	5.9.4.1　流动相：检测过程中对A溶液与B溶液比例进行梯度设定(具体设定内容见表2)。
	5.9.4.2　流速：0.5 mL/min。
	5.9.4.3　柱温：40 ℃±2 ℃。
	5.9.4.4　进样体积：20 μL。
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	5.9.5.7　碰撞能量：30 eV。
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	附　录　A(资料性)敌草快二氯盐、敌草快阳离子、2,2’-二联吡啶、1,2-二氯乙烷和2,2’:6’,2’
	——稳定性：在酸性和中性溶液中稳定，在碱性条件下不稳定。
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