ICS 65.100. 20
CCS G 25
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it

Al

AR GB/T 1. 1—2020 (FrdEfb TAE S 55 1 &670: AndEA ST S5 H R RN 1)
FE L5
T A ST () S e Py 50T RIS S R o AR SO R R AT WL AS R R X 68 I 34T
A E AL T2 IR0,
A SCAF AR AT - T 5 LK BH A A FR 2
A EEREN: BRRE. S A

ZRFA LI AT BR A F] AR AR B AR 2545 € B
Al HAEZE, R

CCPIA
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SeE

ASCAFRLE T AR SR PR BRI I EOR BER B 7 i RIS RN L e WACR 5 R ORALE Y BA R b

AR SO I B R S AT G
Er WA MRS T, 2, 2-28)
HAYNSH S WHRA

o
TR OREAN2, 26, 27 IR NE ) Hph A4 BR L Ak 2 UAN

et s A

FHICAE R A Jeo Her, 3 HYIR 51 S,
A% H SRS L R i AR 3 AT SR ST A

GB/T 1601 {24
GB/T 1604 Fihak
GB/T 1605—2001 74
GB 3796 ez tudkim]
GB/T 8170—2008 ¥u{H &£
GB/T 14825—2006 4% 24 £ i%F 23 52 7 v

GB/T 19136—2021 feZj#higfe e 2 75 ik

NY/T 4119—2022 ARZj7 dh oA s & B B A7 id i RO (ki

3 AIBMZEX

A BAT T BT AR AE S

4 FAREXR

S

FesE BIARMLAR, Jon] WIS AT «

4.2 AR

BUCRAR SR TR AT AR 1R


https://std.samr.gov.cn/hb/search/stdHBDetailed?id=8B1827F246CBBB19E05397BE0A0AB44A
https://std.samr.gov.cn/hb/search/stdHBDetailed?id=EC4CA0031C38D5C5E05397BE0A0A70BA
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® 1 HERZSETRRTIESIN B atR

Ei=R
i H
15 % J A% 20% FiA% 300 g/LERHE

R SR E S Y % 15.0°0 20.070 27.07)
AR AR RIREE (20 1C) / (g/L) 159°) 2127} 300°%
TSR B 7o B e/ % 10. 870 14. 457 19.57)
FERBH TR EWRE (20 C) / (g/L) 114 153" 217
AETRESE/ % =3.9 =5.2 =71
2, 2= IDRREIE TR A H/ % <0.075
1, 2- S LSRR/ % <0. 001
S BRILNE B 0/ (mg/kg) <1.0

pH

MR ENE (Mike20£%)

FrAGEIEM: (1 min/5 iRk S

I A3 E T KF0.3mL.

: i AR T i iS5 0 H 95 %
AR T , B B IRALNE R 4

COAFRAR S, L
COEWAR, W TR
E PEAN A AR E e B 3 A H 2D

R = B . R

5 WEHE

E85: £RAAX =) B 3+ FRENRERE. FRESR
RIERBELHNE KRS
51 —fRHE

A P P GTUAN R AR B TE W AR R I, 238 A Al ulGr A 28 1K .
5.2 Hit

% GB/T 1605—2001 5. 3. 2K E $0AT, HHBENLECR L IURE B 364, BB LA D T
1000 mL.

5.3 £30iK5%
5.3.1 HER-SELHRE

VBORH B0 V2 —— A 5 31 06 7T 5 S DR — SR o R B D 52 R IR AT o AEAH [ ) € R R 2 1
13ﬁﬁm@*%Q%WMﬁQHESM#mﬁ¢ﬁ$mm%?é%W%%%ﬁﬁLﬁﬁﬁ%FfLWé
LA -

5.3.2 SBTEHRAE
2
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1 il —— A S G T SR R I E RIS AT o R R C i A 2R T, e
TAVBL R At U P O B N 1) 55 S B R VAV S T B A R DR B IR T, LR ZE AR L. 5% LA

5.4 ShEINE

K HAED 5 -
5.5 MERZ-SH (MERMEET) RESH (RERE) HUE
5.5.1 FH4RE

¥ HG/T 5245—2017 4. 5HUEMAT. RE
fER L CoNIER AN AR AN I 35
FHETE B, ARk &

5.5.2 XFIFAR

KV, PABERERE IR N S i+ I s A,
0 nm’ xR A ECRE PR — SR AT SAH e 0

5.5.2.1 ZJf: ik
5.5.2.2 JK: FZAEIX
5.5.2.3 PhuhiRin.
5.5.2.4 WL,
5.5.2.5 =7,

5.5.2.6 B G ERRFE:
R,

5.5.3 &%

BB AR £ 105 TR

5.5.3.1 REAH
5.5.3.2 f{aifkE.
) o

5.5.3.3 i JE#E: JEAESLIEZ 0. 45 pm.
5.5.3.4 M IEVLA.

5.5.4 ERREBIERERY

5.5.4.1 HEIA: FRE 3. 64 g BEEREEREY, AT 900 mL —RZEMKY, A 16 mL iR, H =28
W pH % 2.1, FAIA 100 mL ZfE, BEWSE, SUEBENE, HETh<.

5.5.4.2 Jiti#: 1.0 mL/min.

5.5.4.3 Mii: =R (RELHUAKRT 2 C).
5.5.4.4 HIPA: 310 nm.

5.5.4.5 R 5 pL.

5.5.4.6 {REGMIA]: ERFHE 72 5.7 min.

5 7 (BE A R 5 ORI i
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5.5.4.7 LIRBUMEIEERIERME, RMMBESEL. TTRIEA RS AL WaE RIS 8 E
TR, DUPISRAS SRR o 2R 0 S DR — SR WA VBT e RO v T L 1

1

G N R=a1A P
I—— B RBHE .

=X iﬁ*ﬁﬁ
5.5.5 MELE
5.5.5.1 ¥rHEARKRAIE]

FRE0. 1 g CREHfZ0.
IKWERERZIE, #51. HB

5.5.5.2 RHEAROEE

FRECE0. 1 g CRERIZ20. 000 1 g) B &R MEE, B 50 mLAREMF, IKIREEME 2 ¥k,
FIKWMREZZIE, #4, ik V2 LAY, FKMBEREZIE, 85,

5.5.5.3 NE

7 ik o e
TR AL/ T 1. 29
556 itHE

HE DT PR 1 BB VL LA B iR B 7 B A T P R 5 DR 88 7 Ve T AR 7 T BEAT P35, 1k
RECER T AR M R N % (D TR BCE IR E TR R BdE A (2) T, BRI SR
JREW I (3) THE, BOERIE T R ERE LA (4 15

A, IR IRGE 2 WA,
T, KRR ZIE, 85,

S CR PN R ]
it BEAT I 5E o
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T e S (3)
P A x m,
pzzAzxmlxa’prmel ............................................. (1)
A, x m, M,

{r:

o—RFEP RO R SRR, IE S (%) £oR:

A——RFE IV P R R P 28 - W T AR P~ 3548

m—AAE I S EE, AR (g)

o—FFE AR SR T R AL (%) Fow;

A— BRI R R P S

m—— AR R AUE, A0

w,——IRFE PR

M—FFARBHE , 184. 24)

M —FFAR ok Ve ,=255. 14) ;

p—20 CHIRXFE KRR

p——20 CHHRFER /T 32776—2016 3. 15(3. 2
BEATIED

pr—20 CHfitfE (g/L)
5.5.7 RFE

B AR R B T %, WOLEARTPIEE N EL R .
5.6 SBTHRESHHNE
5.6.1 FHZERE

% NY/T 4119 }3 i . ¥ > SRR, A BT

SHTEERLEA A ‘ : e s ARk .
5.6.2 RFNFAER
5.6.2.1 ZAAALE.

5.6.2.2 7K. 4K,

5.6.2.3 FALWRFE: CEIFEDE, ©0=99.0%.
5.6.3 L&

5.6.3.1 Bl HAHRSRINRE.

5.6.3.2 ifFE: 250 mmX4. 0 mm (i.d.) Dionex IonPac AS11-HC P& brke (Bl EA R 28 380 R 1)
BmiEA)

5.6.3.3 JERY: JEAEFLIEZ 0.22 pm.

5.6.4 BTGBIERERHE
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5.6.4.1 UK. HEAFIER, c=12 mmol/L.
5.6.4.2 yii#: 1.0 mL/min.

5.6.4.3 ME: =R GREZHBAKRT 2 C) .
5.6.4.4 WShIEE: 35 C+2 C.

5.6.4.5 FFEAAF: 10 pL.

5.6.4.6 fREERIH: &E T2 2.6 min.

5.6.4.7 LREFOIEEIEXLE, RLAE
VR, ARG R . SR —

N

B2 HERZSBWTREN CUESSET) BTEIEE

AR AN RS R R, X4 E BRI E S B iE
A GERE T ok e 2.

G N R=a1 AP
I—&&E T

5.6.5 MELE

5.6.5.1 FrEEARAIEF
FRENO. 025 g CHEM %50. ) S AT, BT 100 L% N/KRFEAE 2 VMR, K
RZEZIE, B85, iV g} TR 55 —100 N i, WRZEZIE, 25,

5.6.5.2 RHEEAROEE

PRECE0.015 g CRgARZE0. 000 1 @) S T, B 100 mLAEMA, IKIRSE 251,
RUKFRERZIE, #E5. ABRERI mL ERER T 57— 100 mLAERT, FKWHEEZIEE, %5,

5.6.5.3 ME

fE EROIERAE AT, FIERRE S, ESENSET AR, B AT P SR T I T AR AR
BHNT 1 2% 5, FZBEFR R R R PRV LA FP i AT €

5.6.6 tH

HE DT PR 1 B TR VL LA B TR BT 7 B A TV 11 S8 7 U T AR 2 T HEAT T8, R S
TR B (5)
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e
o—— T EE THRRED S, DA% (%) Fox;
A—— BRI T S0 T I T AR I T 2 A8 5

m—bRFER LR O EUE, AT (@)

o —T TP RN R L DU (%) R
A PRI SRS T T AR I T 2 {8 5
m—— R BRI, BAATE (
M ——SAANIRRE S 1 1R R IR
M ——SACENI BE R R B (E, A

5.6.7 RIFE
SRR R

5.7 2, 2-ZBEMIER

571 FHERE

WAL A, DA
TEPE K284 nm FXTAFE
1.4 mg/kg) -

AR TLAEEE R (g/mol)  (M3=35.45) ;
R (g/mo]) (My=58.44) .

EfE A ESS R

SRR I AN B XA RTS8 A G 2%,
bk s (RTREER N
5.7.2 WRFFARK
5.7.2.1 HFEE. @ik,
5.7.2.2 K: HE =4

5.7.2.3 W4

, BT
5.7.2.5 2, 2-"FRHLIEARFE: CAIESE, ©=98.0%.
5.7.3 L&

5.7.3.1 @RBAHEIES: BA AR EIME I .
5.7.3.2 iffE: 250 mmX4. 6 mm (1.d.) NEENH, WNEE Cu 5 pm HEFTAY EEA RIS BRI

| |

5.7.3.3 ILjERY: JEEALAEZ 0.45 um.
5.7.3.4 EEMIERLE.
5.7.4 SNREBIERIESEG

5.7.4.1 ?ﬁii\‘b*ﬁ: W oo . wime S =50 : 50,
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5.7.4.2 Jii#: 1.5 mL/min.

5.7.4.3 Mik: =i (RETHUAKRT 2 C).
5.7.4.4 KPBA: 284 nm.

5.7.4.5 R 5 pL.

5.7.4.6 {REARIA]: 2, 2-ZHEMERES) 4. 7 min.

5.7.4.7 ERBMHEIEERIERM, RMMBESHE. ATIRIEAFERE AL W2 RiRES8Ra X
TR, DU SRR . SR (B P S 5T GIE 2, 2/- —HRIEE D i RO i 1 I

bRE S B .
1—2, - HRmEIE .,
& 3 e ik
5.7.5 MELE
5.7.5.1 IRHERIR

FRERO. 1 g CRSR220.000 1 g) 2, 2"~ —Beutmebrfe, 50 mLAEMT, HWEEWITERR
ZIBE, 82, FARME RIS mL R ER T 100 mLARM T, FHHRERREZE, 5.

5.7.5.2 RHBRBHHE
FREL10 g CRERAZE0.000 1 g) ikFE, B T100 mLAEREMRS, I FERMTHBEEZE, #5,

5.7.5.3 SME

FE ERCIBHRAE R T, FCERRUER, EEIENBERRE, E MR 2, 2/- ZIAL e %
HARARR AN T 1. 2% J, AZIRARFEIER. BUREIR. BURRIER. AR IR AR I 5 HE AT 5E

5.7.6 itHE

R AT B PR VAV LB O TR PR BRI T 1Y 2, 2/ IR e T AR 23 Sl AT 220, kR
2, /- THRIEE A PR BE X (6) iF R

8
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s
o— 2, - TIILE R 5, LE a8 (%) RoR;
A——RFEA R 2, 2/— T nt g 04 [ AR R 7 24 s

ms—AAE IR R EUE, BN (2) s

o—FrFEF2, 2/~ BRI IE PR R, LA A (%) KR
A— AR R 2, 2/ R e W T AR AT A

me——AFE IR R EE, A8 (g)
10— 5 R H .

5.7.7 #FE

2,27 -

=

AR BMESE A E SR

5.8 1,2-Z82)

5.8.1 FH4RE
B =R A AR BGTL ) ; ' VERISR £ — R R EE I A LB
ME R G TS EIL, ke AN, WiNEER (RkER

FRN0.7 mg/kg) .
5.8.2 IFIABR
5.8.2.1 =& ¥i.
5.8.2.2 1, 2- S CKihsFE: CHREDE, ©=98.0%.
5.8.2.3 Wi¥:

5.8.2.4 WNFRIER:
751,

5.8.3 &
5.8.3.1 SMEIE: HAERKIEGE TN LS.

5.8.3.2 filtFE: 30 mX0.32mm (id.) BAUF:, PWEELRASIEN K — R R o e 2w,
JE 0.25 pm (BLHAFRISEMREAEER) .

5.8.4 SiHBGIERIERY

5.8.4.1 IR = 40 ‘C (ff#F 6 min), L 20 C/min JHEZE 120 C, FFLL 40 'C/min J} £ 240 C,
{R4F 4 min; SALZE 260 C; K== 260 C.

FGE T R R R B

5.8.4.2 SfkUiE (mL/min): HA(N) 2.0, &S (H,) 40, =S 300,
5.8.4.3 4ifitk: 5 ¢ 1.

5.8.4.4 JFEAER: 1uL.
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5.8.4.5 {REANE]: 1,2- & LKEZ 5.2 min, 1IE+ "%E4) 8. 2 min.

5.8.4.6 LibtilifiEst, RMARIESE WRIEAFRGERRE 5, W42 IR S8 d R,
CIIERAG S OR - ML R AR R — SR PR GT) CIIE 1, 2- =& L) UG LA 4.

U

—_—

PRl 75 Ui B :
1——1, 2- =5 458
2——IFE+ " ht.

& 4
5.8.5 JMELE
5.8.5.1 FrEEABAIE]

FRER0. 05 g (K& 220. 000 i AR, =TI MR
BRI, #E5. HRBBETRNS m
wEMT, A= EZE, 5.

5.8.5.2 iRAERIKAYH

FRENG0 g CFE
e, 55
P

5.8.5.3 SME

fE EIROAEBRIERAE T, FOGRIEENR, EEIEANBEI R, BERMAME 1, 2- "R kS
W AR AR O B A 224 /N T 5% Jim, FIBFR VAR BURE IR RV, A iR R it e A0
SE o

5.8.6 itH

R AT 7 BBV LA SR A Ja PR AR IR 10 1, 2- R Lt 5 A AR e T AR 2 L 23 ) ik
7P, WEE L 2- TR ORI E S HE A (7D

H (HUF JEiE W) 22100 mL
“ R MBI,

1gi
CAF—3

EREU

10
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A
o— L, 2- T  OERE S, DE S (%) RoR;
r—FEER L, 2- R 2SS AR AR 2 L T 35 4H
m—FRFE R B EUE, BT (2)

FRFER L, 2- & OB =2, LB (%) R
r—PR R L, 2- R 2 S N AR T AR 2 LT 38 ME
my——IAFE R EEUE, BT ()

50— RER 1

5.8.7 RIFE

1, 2= 5 LI R 43 B0M R P AT I g 45
5.9 B=BRALIERE 5 BAVNE
5.9.1 FHERE

% HG/T 5245—20
AR T I T [ AH AR B
MRS, (MRMD)

[43]

AR T 30%, HUHLSEARFSEAE I E SR .

FEBE A, SR 2

WU
4 EEIRN0. 2 mg/kg) .

fi
=:A
5.9.2 RAFIFBER
5.9.2.1 ZLFRZIE.
5.9.2.2 M i,
5.9.2.3 2.

5.9.2.4 —=HLR-

5.9.2.5 2,2:6,2"
5.9.2.6 S&EAEN

‘Wlmji!!‘TMO%o
5.9.2.7 FAENEIR:

5.9.2.8 ZMRLEE-=MLRAER: WKIKIMA 100 mL ZFRZEE. 5 mL =R LB EsEHY, 184,
%H.

5.9.2.9 - ORI Sk 70 mL ZHER 30 mL AKIESES RS, A 1 mL =5 4H%
EuAERT, ®BY, &4

5.9.2.10 ZWE-—Z&WW: ¥ 70 mL ZJEF 30 mL AKEBEEETIRE, FEIA S mL —ZKEIZE
i, WA, &R (B FERE R BERED) .

5.9.2. 11 JR3NAH A: ££ 1000 mL /KFFINAN 2 mL 0%, R4, WA, %M.
5.9.2.12 Jish#H B: 1E£ 1000 mL ZfEH IO 2 mL 4%, &5, WA, &H.

5.9.2.13 2,2":6", 2"-=HRULIEARFEA: FRENZ) 0. 012 g GRS 0.000 01 g)2,27:6", 2"~ =HXALnE
PeFET 25 mL EHH, HORERMBERZE, SRR Ao B0 L 0 mL AsFFERR A 2 10 mL A&

11
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W, HOEMBEREZIE, ShRFERHE B PR8I 0.5 mL bRkEREHK B 2 50 mL A &S, H LI
FEZIE, SRR

5.9.3 {Vg&
5.9.3.1 i RGBUR €0 — B I I Z5ORT I3 1 BB P AN

5.9.3.2 fmiffE: 150 mmX4. 6 mm (i.d) AEEWH, N2 C. 5 um ERY (EEARSEIRAE
R .

5.9.3.3 JESE: JEAEFLEZ) 0.45 pm.

5.9.3.4 SLWEAEON: FEAMET 250
5.9.3.5 Oasis MCX BLEE 21 58 BH &5 1 [# A
5.9.3.6 A BPIHLEA .
5.9.4 BIEEH

5.9.4.1 JRshtH: K

PE): #FEHE 60 mg; Fift 30 pum.

i 1] /min %B
0 65

3 65
3.5 100
7.5 100
7.6 35 65
12 65

5.9.4.3 fHim: 40

5.9.4.4 R 20 pL.

5.9.4.5 {REAWE]: 2,2:6, 27— =IKALIEL) 3.9 min, HoAt A AR S 1T 5E o
5.9.5 FRiG&MH

5.9.5.1 AT ZEKRNEMNEX (MRMD .

5.9.5.2 BTH: ESI(H).

5.9.5.3 JiR: 130 C.

5.9.5.4 LM REE: 350 C.

5.9.5.5 #HEfLHE: 40 V.

5.9.5.6 HiESMA: WA

12
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5.9.5.7 fiifEREE: 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+

5.9.6 KPR

AL FREL3. 0 g iWldBET B O T, RN 0.1 mL —Z &M 2 mL SEALER, B 10
mL AP OB, ST, BERERERA), §E 5 min, REAEEOHIHLL2 500 r/min FHH
B0 2 min 232

WUR 2. SPE MEMITIALEE: %8 3 mL 4
(R PP VMR B4 SPE . 46 2 R4 E # (BUR SRR 1. 1 2) .

A 3. WERIFZEL 5 mL B0 22 JE RE s CBHEBTEANE 1, FR 2 mL R ZBs Ve
1, WCERFTA BRI, I TR A 1 A TS T . FRRIER A AN

mL 7/K—3 mL &AW —3 mL /K—3 mL 2

¥ 2, fEHGEEA: 2, H2mL 2/ TRl ZEBZ ORI A 2, B
2 mL ZME-=5 O RV X I 2mL LM~ LR T
FE 2 Wb TR, IR
5.9.7 Z=Etni
MRMI A R1% 2
..... b e ()

e

ASyyps —234— T8 m/zEIE I

ASsyp15——234— 155 m/z8 18 BT FR 5

ASyypo5—234—207

ASyyp—234—

XA A W RIEMIO0. 55 A1 51570
BRI A, D20 = T WM ) oL 7 = IR AL E ARA S ik
ek = I B I 5 5 T

234 > 155
L‘ —
234> 130 |‘
|

234 >78

13
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PRl 75 Ui B :
1——2,2:6', 2" =EEMEnE .
5 2,2:6,2"-=BKIIErrtERI S FRE

234 > 207

234> 155

bR PS5 B
1——2,27:6', 2"~ =Hxm

5.9.8 t®
EEX 234—155 m/z #IE, &= 1)jig=y
Ay [(mgx0.5)/(25x10%50)]w 4 ApxmgXw
We = (My0/10)(5/2)A x 10" = 6250%m, XA
A
o—IAFE R ML IE (14 I g/k
Aw—RFE R BN 155 m/Z3E [

m—2, 26, 2"~ IaYE 4 A )
o—HprFEF2, 2067, 27- = BRMERE TR 2, LB 8 (%) R
m——AFER R EBUE, A (g)

As—HFEIRIR 2, 27267, 27— =KL IE 7E.234— 155 m/Zil 18 (1)U THI AT
6 250— 5 R,

5.10 pHBYE

¥ GB/T 1601 ¥EHAT.
511 HEREMHANE
5.11.1 XTI

5104 e e e e e

€))

5.11.1.1 Fr#EffiK: p (Ca”+Mg") =342mg/L, pH=6.0~7.0, % GB/T 14825—2006 1 4.1.2

He il o

14
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511.1.2 #f4: 100 mL.
5.11.1.3 1fEIE/KE: 30 CT+2 C,
5.11.2 NEHE

FBWE IS mLitFE, B T100 mLERGH, HRHERKERERZIE, B, MK ERABOVER
K, #E1 hEEHE ML,

5.12 FARBMHEAINE

¥ GB/T 28137 #E AT
5.13 (KiRfREMiXIE

¥ GB/T 19137—2003 2.1
5.14 #HAEFRE MK

¥ GB/T 19136—2

NAKF1%.
6 HIGHIN

6.1 W 8L

BEHE= IR )R
R R E T RES . 2,2-—
e M RN A AR e 1 CLAME BT T

6.2 BRI

B ARSI H N
Z—, N7 R
a) JEEMEER
b) Ak,
o) fEPEMKE ;
&) B E R E R E VU A AR50 EE R I

6.3 FIEHN

% GB/T 8170—2008 4. 3. 3HER L 45 B R BT A A CMHE R,
H RS I8 AN 2R I8 AT — IO H AR S SR A R BRI AN B

J IR T H N SR A R BORSR bR
R B =t iR A (KR

BT A TRBRIFN

7 BUANRERIER

7.1 B

NAFE GB/T 1604 HIHE .

7.2 FRERIEHA

15
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£ 8. 2 HIREIZ SR AE TN, SO PR — SR WG  JS ORAIE A 7 E SRS Dy 2 48 PR ARIESTI N
TR B I8 BLAT 5 A ST ER

8 IFix. ARE. BK. f#iE

8.1 ¥ri&. *T'&fu@,%

FCEL R Z SR A MGRIbR & ARSI, NAFS GB 3796 HURIE s R P S nIE R
0,255 S SR BRI B SR A, A& B850 mL. 200 mL. 250 mLEKL L; AN NARAE. &
PHAMRAR S A, HAHS S EAEIT15 keo BeR AR LSS, RS E200 Lo AT AR
R BOREGT R, R HARE %, GB 3796 [ RHE -

8.2 fi#iz

“T{ﬁ/&?ﬂ@%ﬁ: s IS, PEPREEA H N, A5 E

16
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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;
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	5.5.1　方法提要
	5.5.2　试剂和溶液
	5.5.2.1　乙腈：色谱级。
	5.5.2.2　水：新蒸二次蒸馏水或超纯水。
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	5.5.2.6　敌草快二氯盐标样：已知质量分数，ω≥98.0％，使用前先将标样放入烘箱中，在105 ℃下烘至恒重。

	5.5.3　仪器
	5.5.3.1　高效液相色谱仪：具有可变波长紫外检测器。
	5.5.3.2　色谱柱：150 mm×4.6 mm(i.d.)不锈钢柱，内装 C18、5 μm 填充物(或具有同等效
	5.5.3.3　过滤器：滤膜孔径约0.45 μm。
	5.5.3.4　超声波清洗器。

	5.5.4　高效液相色谱操作条件
	5.5.4.1　流动相：称取3.64 g庚烷磺酸钠，溶于900 mL二次蒸馏水中，加入16 mL磷酸，用三乙胺调 p
	5.5.4.2　流速：1.0 mL/min。
	5.5.4.3　柱温：室温(温度变化不大于2 ℃)。
	5.5.4.4　检测波长：310 nm。
	5.5.4.5　进样体积：5 μL。
	5.5.4.6　保留时间：敌草快阳离子约5.7 min。
	5.5.4.7　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

	5.5.5　测定步骤
	5.5.5.1　标样溶液的制备
	5.5.5.2　试样溶液的制备
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	5.6　氯离子质量分数的测定
	5.6.1　方法提要
	5.6.2　试剂和溶液
	5.6.2.1　氢氧化钾。
	5.6.2.2　水：超纯水。
	5.6.2.3　氯化钠标样：已知质量分数，ω≥99.0％。

	5.6.3　仪器
	5.6.3.1　离子色谱仪：具有电导检测器。
	5.6.3.2　色谱柱：250 mm×4.0 mm（i.d.）Dionex IonPac AS11-HC阴离子分析柱
	5.6.3.3　过滤器：滤膜孔径约0.22 μm。

	5.6.4　离子色谱操作条件
	5.6.4.1　淋洗液：氢氧化钾溶液，c＝12 mmol/L。
	5.6.4.2　流速：1.0 mL/min。
	5.6.4.3　柱温：室温（温度变化应不大于2 ℃）。
	5.6.4.4　电导池温度：35 ℃±2 ℃。
	5.6.4.5　进样体积：10 μL。
	5.6.4.6　保留时间：氯离子约2.6 min。
	5.6.4.7　上述离子色谱操作条件，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

	5.6.5　测定步骤
	5.6.5.1　标样溶液的制备
	5.6.5.2　试样溶液的制备
	5.6.5.3　测定

	5.6.6　计算
	5.6.7　允许差

	5.7　2,2’-二联吡啶质量分数的测定
	5.7.1　方法提要
	5.7.2　试剂和溶液
	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。
	5.7.2.5　2,2’-二联吡啶标样：已知质量分数，ω≥98.0％。

	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

	5.7.5　测定步骤
	5.7.5.1　标样溶液的制备
	5.7.5.2　试样溶液的制备
	5.7.5.3　测定

	5.7.6　计算
	5.7.7　允许差

	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。
	5.8　1,2-二氯乙烷质量分数的测定
	5.8.1　方法提要
	5.8.2　试剂和溶液
	5.8.2.1　三氯甲烷。
	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 

	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。
	5.9.4.5　保留时间：2,2’:6’,2”-三联吡啶约3.9 min，其他异构体因样品而定。

	5.9.5　质谱条件
	5.9.5.1　扫描方式：多重反应监测模式（MRM）。
	5.9.5.2　离子源：ESI(+)。
	5.9.5.3　源温：130 ℃。
	5.9.5.4　脱溶剂气温度：350 ℃。
	5.9.5.5　锥孔电压：40 V。
	5.9.5.6　碰撞气体：氩气。
	5.9.5.7　碰撞能量：30 eV。
	5.9.5.8　MRM通道设定(m/z)：234→78；234→130；234→155；234→207。其中234是

	5.9.6　实验步骤
	5.9.7　三联吡啶异构体的确定
	5.9.8　计算

	5.10　pH的测定
	按 GB/T 1601 规定执行。
	5.11　稀释稳定性的测定
	5.11.1　试剂和仪器
	5.11.1.1　标准硬水：ρ（Ca2+＋Mg2+）＝342 mg/L，pH＝6.0～7.0，按 GB/T 14825
	5.11.1.2　量筒：100 mL。
	5.11.1.3　恒温水浴：30 ℃±2 ℃。

	5.11.2　测定步骤

	5.12　持久起泡性的测定
	5.13　低温稳定性试验
	5.14　热储稳定性试验

	6　检验规则
	6.1　出厂检验
	6.2　型式检验
	6.3　判定规则

	7　验收和质量保证期
	7.1　验收
	7.2　质量保证期

	8　标志、标签、包装、储运
	8.1　标志、标签和包装
	8.2　储运


	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。


	TCCPIA 217—2023 敌草快二氯盐可溶液剂  封底

