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W 2 A
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	5.6.4.3　 柱温：30 ℃±2 ℃。
	5.6.4.4　 检测波长：195 nm。
	5.6.4.5　 进样体积：20 μL。
	5.6.4.6　 保留时间：草甘膦约6.0 min。
	5.6.4.7　 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，以期获得最佳效果。典型的75％苯嘧磺草胺•草甘膦水分散粒剂（测定草甘膦）高效液相色谱图见图2。

	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　 甲醛质量分数的测定
	5.7.1　 方法提要
	5.7.2　 试剂和溶液
	5.7.2.1　 乙腈：色谱级。
	5.7.2.2　 乙酰丙酮：重蒸馏。
	5.7.2.3　 乙酸铵。
	5.7.2.4　 冰乙酸。
	5.7.2.5　 甲醛溶液：ω（甲醛）=40％，按GB/T 685化学试剂甲醛溶液测定准确质量分数。
	5.7.2.6　 水：新蒸二次蒸馏水或超纯水。
	5.7.2.7　 乙酰丙酮溶液：称取乙酸铵25 g于100 mL棕色容量瓶中，加50 mL水溶解，加3 mL冰乙酸和0.5 mL乙酰丙酮试剂，用水稀释至刻度，摇匀。

	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（或具有同等效果的色谱柱）。
	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（乙腈 : 水）＝25 : 75。
	5.7.4.2　 流速：1.0 mL/min。
	5.7.4.3　 柱温：30 ℃±2 ℃。
	5.7.4.4　 检测波长：412 nm。
	5.7.4.5　 进样体积：5 μL。
	5.7.4.6　 保留时间：甲醛衍生物约5.5 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，以期获得最佳效果。典型的75％苯嘧磺草胺•草甘膦水分散粒剂（测定甲醛衍生物）高效液相色谱图见图3。

	5.7.5　 测定步骤
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	5.8　 亚硝基草甘膦质量分数的测定
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	5.8.2.1　 乙腈：色谱纯。
	5.8.2.2　 磺胺。
	5.8.2.3　 N-（1-萘基）乙二胺二盐酸盐（NED）。
	5.8.2.4　 48％ HBr溶液。
	5.8.2.5　 浓盐酸。
	5.8.2.6　 聚氧乙烯月桂醚（Brij30）或性质相当的其他表面活化性剂。
	5.8.2.7　 水：新蒸二次蒸馏水或超纯水。
	5.8.2.8　 NED溶液：称取约0.435 g NED于100 mL容量瓶中，加入40 mL水使之溶解，加入50 mL48％　HBr，然后用水稀释至100 mL。
	5.8.2.9　 磺胺溶液：在100 mL容量瓶中，加入50 mL水，再加入10 mL浓HCl，加入1.0 g磺胺和3.5 mL30％ Brij30，超声使磺胺溶解。用水稀释至100 mL，摇匀。
	5.8.2.10　 亚硝基草甘膦标样：已知质量分数，ω≥95.0％。

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

	5.8.4　 高效液相色谱操作条件
	5.8.4.1　 流动相：Ψ（乙腈 : 水）＝40 : 60。
	5.8.4.2　 流速：1.0 mL/min。
	5.8.4.3　 柱温：30 ℃±2 ℃。
	5.8.4.4　 检测波长：462 nm。
	5.8.4.5　 进样体积：100 μL。
	5.8.4.6　 保留时间：亚硝基草甘膦衍生物约4.6 min。
	5.8.4.7　 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，以期获得最佳效果。典型的75％苯嘧磺草胺•草甘膦水分散粒剂（测定亚硝基草甘膦衍生物）高效液相色谱图见图4。
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	附录A  （资料性） 苯嘧磺草胺、草甘膦、甲醛和亚硝基草甘膦的其他名称、结构式和基本物化参数
	A.1　 本产品有效成分苯嘧磺草胺的其他名称、结构式和基本物化参数如下：
	A.2　 本产品有效成分草甘膦的其他名称、结构式和基本物化参数如下：
	A.3　 甲醛的其他名称、结构式和基本物化参数如下：
	A.4　 亚硝基草甘膦的其他名称、结构式和基本物化参数如下：
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