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中华人民共和国化工行业标准

绿 麦 隆 原 药

主题内容与适用范围

本标准规定了绿麦隆原药的技术要求 试验方法 检验规则以及标志 包装 运输和贮存要求

本标准适用于绿麦隆原药

有效成分 绿麦隆

化学名称 氯 甲苯基 二甲脲

结构式

分子式

相对分子质量 按 年国际相对原子质量

引用标准

化学试剂 滴定分析 容量分析 用标准溶液的制备

农药水分测定方法

商品农药采样方法

农药包装通则

技术要求

外观 浅黄至棕色固体

绿麦隆原药应符合下表技术要求

项 目

指 标

优 级 品 一 级 品 合 格 品

绿麦隆含量

水分含量

酸度 按 计

或碱度 按 计

中华人民共和国化学工业部 批准 实施



试验方法

绿麦隆含量的测定

高效液相色谱法 仲裁法

方法提要

试样用甲醇溶解 用 反相液相色谱柱进行分离 紫外检测器测定 流动相为甲醇和水 采用外标

法测定绿麦隆含量

试剂和溶液

甲醇

冰乙酸

绿麦隆标准样 已知含量

仪器

高效液相色谱仪 带可调波长紫外检测器

色谱柱 长 内径 不锈钢柱

数据处理机或记录仪

微量注射器

操作条件

检测波长 或

检测灵敏度

柱温 室温

流动相 甲醇 水 冰乙酸

流速

保留时间 绿麦隆约

测定步骤

标样溶液的制备

称取绿麦隆标准样约 精确至 置于 容量瓶中 用甲醇溶解 再用甲醇稀释

至刻度 摇匀

试样溶液的制备

称取含有约 精确至 绿麦隆的试样置于 容量瓶中 用甲醇溶解 再用甲醇稀

释至刻度 摇匀

测定

在 条规定的色谱条件下 待仪器稳定后 先注入数针标样溶液 直至连续两次进样的峰面

积 或峰高 相对偏差小于 再进行定量分析 试样溶液全部组分流出约需 进样顺序如下

标样溶液

试样溶液

试样溶液

标样溶液



图 绿麦隆高效液相色谱图

标准样 工业品

计算

根据 两针标样溶液和 两针试样溶液所得的绿麦隆峰面积 或峰高 的平均值 按式 计算

试样中绿麦隆的质量百分含量

式中 试样溶液峰面积 或峰高 的平均值

标样溶液峰面积 或峰高 的平均值

绿麦隆试样的质量

绿麦隆标准样的质量

绿麦隆标准样的质量百分含量

允许差

本方法的平行测定结果相差不得大于

薄层 紫外分光光度法

方法提要

试样经薄层分离后 取其绿麦隆谱带的硅胶层 经溶剂洗脱 用紫外分光光度计进行测定

试剂和溶液

乙醇

三氯甲烷

乙酸乙酯

展开剂 三氯甲烷 乙酸乙酯

硅胶 层析用

仪器

紫外分光光度计 备有 石英比色池

紫外灯 波长

测定

薄层板的制备



称取 硅胶 置于玻璃研钵中 加入蒸馏水 研磨至均匀糊状 立即倒在一个预先

洗净 干燥的 的玻璃板上 轻轻振动使硅胶在板上分布均匀且无气泡 置于水平处自然风

干后移至烘箱中 在 温度下活化 取出放入干燥器中备用

标样溶液的配制

称取绿麦隆标准样约 精确至 置于 容量瓶中 用 三氯甲烷溶解 然后

用三氯甲烷稀释至刻度 摇匀后准确吸取 该溶液于 容量瓶中 用三氯甲烷稀释至刻度 摇

匀

试样溶液的配制

称取含有约 精确至 绿麦隆试样 置于 容量瓶中 用 三氯甲烷溶解 然

后用三氯甲烷稀释至刻度 摇匀后 准确吸取 该溶液于 容量瓶中 用三氯甲烷稀释至刻度

摇匀

层析

用 移液管分别准确吸取 上述标样溶液和试样溶液 在已活化好的层析板上 距底边

距两侧各 处将标样溶液和试样溶液点成一直线 让溶剂挥发 置于在室温下充满展开剂饱

和蒸气的展开缸中 板浸入溶剂的深度为 左右 当展开前沿上升至距点样线约 时 取出板 待

展开剂挥发后 于紫外灯下显色 将板上 的谱带完全转移到玻璃漏斗中 漏斗内铺两层定性滤

纸 用 乙醇分多次 次 洗脱到 容量瓶中 然后用乙醇稀释至刻度 摇匀

测定

以 乙醇为参比 在波长 处测定标样溶液和样品溶液的吸光度

计算

试样中绿麦隆的质量百分含量 按式 计算

式中 试样溶液的吸光度

标样溶液的吸光度

试样的质量

绿麦隆标样的质量

绿麦隆标准品的质量百分含量

允许差

本方法的平行测定结果相差应不大于

化学 薄层法

方法提要

试样用二氯甲烷溶解 以盐酸萃取游离的胺 蒸除二氯甲烷 残留物用氢氧化钾 丙二醇溶液水

解 将释放出的胺用硼酸溶液吸收 以盐酸标准溶液滴定后得到总胺量 再减去用薄层色谱法测定副产

物 氯 甲苯基 甲基脲 和副产物 甲苯基 二甲基脲 的质量百分含量 即可得

到绿麦隆的质量百分含量

反应方程式如下



试剂和溶液

硼酸

丙二醇

二氯甲烷

盐酸 溶液

盐酸 标准滴定溶液

甲基红 亚甲蓝混合指示液 称取 甲基红和 亚甲蓝 溶于 的乙醇中

仪器

电磁搅拌器

旋转蒸发器

具玻璃塞和活栓的 分液漏斗

带磨口接头的蒸馏装置 见图

滴定管 具 分度的酸式滴定管



图 蒸馏装置图

加热套 圆底烧瓶 回流管 滴液漏斗

缓冲罩 冷凝器 烧杯 电磁搅拌器

测定步骤

称取约含绿麦隆 的试样 精确至 用 二氯甲烷转移至分液漏斗中 旋摇使试样

完全溶解 加入 盐酸 强烈摇动 并将有机层溶液放入第二个分液漏斗

中 加入 上述盐酸 摇动 再将有机层放入 烧瓶中 用总体积为 的二氯甲烷连

续洗上述两漏斗中的水层 将有机层溶液放入上述烧瓶中 弃去水溶液 在旋转蒸发器中蒸发二氯甲烷

至干 水浴最高温度 加 丙二醇 氢氧化钾及一些沸石于残渣中 立即将烧瓶紧密

地连接至蒸馏装置上 所有接头处都要涂一薄层硅润滑脂 加 蒸馏水 硼酸和 混合

指示剂至烧杯中 导管的末端应放在液面之下 温热 使烧瓶中的氢氧化钾和绿麦隆全部溶解 然后煮沸

使 丙二醇在冷凝器中回流 并以 滴 的速度 从分液漏斗中加水到烧瓶内的沸腾物中 以

此来完成胺的蒸馏 同时用盐酸标准滴定溶液滴定胺 连续滴定至指示剂的颜色由绿变为蓝色 并保持

不变 同时 在相同条件下做空白试验

计算

绿麦隆质量百分含量 按式 计算

式中 试样消耗盐酸标准滴定溶液的体积



空白消耗盐酸标准滴定溶液的体积

盐酸标准滴定溶液的实际浓度

试样的质量

与 盐酸标准滴定溶液 相当的 以克表示的绿麦隆的质量

副产物含量 见本标准 条

允许差

两次测定结果的差应不大于

副产物 和 的测定

该薄层色谱法能测定可能存在的两种副产物 和 的含量 副产物干扰绿麦隆的测定

方法提要

将试样和副产物的标样溶液经薄层色谱分离 在紫外光照射下 比较由试样和副产物 和 的标样

溶液所产生的斑点 确定其质量百分含量

试剂

副产物 氯 甲苯基 甲基脲 标样 已知含量

副产物 甲苯基 二甲脲 标样 已知含量

三氯甲烷

乙酸乙酯

四氢呋喃

展开剂 三氯甲烷 乙酸乙酯

硅胶 层析用

仪器

展开缸

玻璃板

移液管 分度

容量瓶

紫外灯 波长

测定

薄层板的制备

称取 硅胶 置于玻璃研钵中 加蒸馏水 研磨至均匀糊状 立即倒在一个预先洗净

干燥的层析玻璃板上 轻轻振动使硅胶在板上分布均匀且无气泡 置板于水平处自然风干后移至烘箱

中 在 活化 取出放入干燥器中备用

试样溶液的配制

称取 精确至 试样于 容量瓶中 用四氢呋喃溶解并稀释至刻度 摇匀

副产物标样溶液的配制

称取含副产物 和 各 置于 容量瓶中 用四氢呋喃溶解并稀释至刻度 摇匀 用移

液管吸取上述溶液 和 分别放入五个 容量瓶中 用四氢呋喃稀释至刻

度 相应质量百分含量分别为

层析

在同一块薄层析板上 距底边 两侧 用 注射器分别吸取 副产物标样溶液

按浓度由低至高的顺序 和试样溶液在板上并排点成圆点状 让溶剂挥发至干 置于在室温下充满展开

剂饱和蒸气的展开缸中 当展开剂的前沿上升至距点样线约 时 约 取出 待展开剂挥发后

于紫外灯下比较层析板上 值约为 副产物 和 副产物 处 由试样溶液和副产物标样

溶液所产生的斑点 当试样溶液中副产物与相应的副产物标样某一质量百分含量的溶液斑点一致时



该含量即为试样中副产物的质量百分含量

当试样溶液的副产物质量百分含量超过 时 应先将试样溶液定量稀释至副产物标样溶

液的质量百分含量范围以内 再按 条进行测定

酸 碱 度的测定

试剂和溶液

丙酮

氢氧化钠 标准滴定溶液

盐酸 标准滴定溶液

溴甲酚绿 甲基红指示液 将 份 溴甲酚绿乙醇溶液与 份 甲基红乙醇

溶液混合 摇匀

测定步骤

称取 试样 精确至 于 锥形瓶中 加入 丙酮使之溶解 再加入

煮沸并冷至室温的蒸馏水和 滴溴甲酚绿 甲基红指示液 根据试样的酸碱性 用氢氧化钠标准滴定溶

液或盐酸标准滴定溶液滴定至终点

计算

以质量百分数表示的绿麦隆原药的酸度 按式 计算

式中 氢氧化钠标准滴定溶液的实际浓度

滴定试样消耗氢氧化钠标准滴定溶液的体积

试样的质量

与 氢氧化钠标准滴定溶液 相当的 以克表示的硫酸的质

量

以质量百分数表示的绿麦隆原药的碱度 按式 计算

式中 盐酸标准滴定溶液的实际浓度

滴定试样消耗盐酸标准滴定溶液的体积

与 盐酸标准滴定溶液 相当的 以克表示的氢氧化钠的质

量

水分测定

按 中共沸法进行测定

检验规则

绿麦隆原药应由生产厂的质量监督检验部门进行检验 生产厂应保证所有出厂的绿麦隆原药都符

合本标准要求 每批出厂的绿麦隆原药 都应附有一定格式的质量证明书

使用单位有权按照本标准的各项规定 对所收到的绿麦隆原药的质量进行检验 检验其是否符合

本标准要求

取样方法 按照 中的原药采样方法进行 将所取试样混合均匀后装入两个清洁 干燥带



磨口塞的玻璃瓶中 瓶上粘贴标签 注明生产厂名称 产品名称 批号 取样日期 一瓶送交质量监督检验

部门检验 一瓶封存

检验结果中 如有的指标不符合本标准要求时 应重新自两倍量的包装件中取样检验 重新检验的

结果 即使只有一项指标不符合本标准要求 则整批绿麦隆原药为不合格

当供需双方对质量发生争议时 可通过双方协商解决 或由法定的检验机构 按本标准规定的检验

方法 进行仲裁分析

标志 包装 运输和贮存

绿麦隆原药的标志和包装应符合 中的有关规定

绿麦隆原药用内衬塑料袋的编织袋包装 每袋净重不超过 也可根据用户要求 采用其他形

式的包装

贮运时 应严防潮湿和日晒 保持良好通风 不得与食物 种子和饲料混放 避免与皮肤接触 防止

由口鼻吸入
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