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前　　言

本文件按照 GB/T１１—２０２０«标准化工作导则　第１部分:标准化文件的结构和起草规则»的规定

起草.
本文件代替 HG/T２８５６—１９９７«甲哌 原药»,与 HG/T２８５６—１９９７相比,除结构调整和编辑性改动

外,主要技术变化如下:
———修改了控制项目指标,取消甲哌 等级划分,增加干燥减量、水不溶物、pH 控制项目指标(见

４２,HG/T２８５６—１９９７的３２);
———修改了鉴别试验方法(见５３,HG/T２８５６—１９９７的４２);
———增加了离子色谱法测定甲哌 及 NＧ甲基哌啶盐酸盐质量分数的方法(见５５１,HG/T２８５６—

１９９７的４３);
———删除了化学法测定NＧ甲基哌啶盐酸盐质量分数的方法(见 HG/T２８５６—１９９７的４３);
———增加了检验规则(见第六章).
请注意本文件的某些内容可能涉及专利.本文件的发布机构不承担识别专利的责任.
本文件由农业农村部种植业管理司提出.
本文件由全国农药标准化技术委员会(SAC/TC１３３)归口.
本文件起草单位:中棉小康生物科技有限公司、四川润尔科技有限公司、江苏省激素研究所股份有限

公司、农业农村部农药检定所、浙江省农业科学院.
本文件主要起草人:俞建忠、刘莹、俞瑞鲜、赵学平、张黎明、伍智华、田冬平、张继昌、吴进龙.
本文件所代替文件的历次版本发布情况为:
———１９８８年首次发布为 GB/T９５５５—８８,１９９７年第一次修订为 HG/T２８５６—１９９７;
———本次为第二次修订.

Ⅰ



NY/T４４０１—２０２３

甲哌 原药

１　范围

本文件规定了甲哌 原药的技术要求、试验方法、检验规则、验收和质量保证期以及标志、标签、包装、
储运.

本文件适用于甲哌 原药产品的质量控制.
注:甲哌 、NＧ甲基哌啶盐酸盐的其他名称、结构式和基本物化参数见附录 A.

２　规范性引用文件

下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款.其中,注日期的引用文件,仅
该日期对应的版本适用于本文件;不注日期的引用文件,其最新版本(包括所有的修改单)适用于本文件.

GB/T１６０１　农药pH 值的测定方法

GB/T１６０４　商品农药验收规则

GB/T１６０５—２００１　商品农药采样方法

GB３７９６　农药包装通则

GB/T８１７０—２００８　数值修约规则与极限数值的表示和判定

GB/T２８１３６—２０１１　农药水不溶物测定方法

GB/T３０３６１—２０１３　农药干燥减量的测定方法

３　术语和定义

本文件没有需要界定的术语和定义.

４　技术要求

４１　外观

白色或微黄色晶体.

４２　技术指标

甲哌 原药应符合表１的要求.

表１　甲哌 原药技术指标

项目 指标

甲哌 质量分数,％ ≥９８０
NＧ甲基哌啶盐酸盐质量分数,％ ≤０５
干燥减量,％　 ≤１０
pH ５０~８０
水不溶物,％ ≤０２

５　试验方法

警示:使用本文件的人员应有实验室工作的实践经验.本文件并未指出所有的安全问题.使用者有责任采取适当的

安全和健康措施.

５１　一般规定

本文件所用试剂和水在没有注明其他要求时,均指分析纯试剂和蒸馏水.

５２　取样

按 GB/T１６０５—２００１中５３１进行.用随机数表法确定取样的包装件;最终取样量应不少于１００g.
１
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５３　鉴别试验

５３１　甲哌 的鉴别试验

５３１１　红外光谱法

甲哌 原药与甲哌 标样在４０００/cm~４００/cm 范围的红外吸收光谱图应没有明显区别.甲哌 标

样的红外光谱图见图１.

图１　甲哌 标样的红外光谱图

５３１２　离子色谱法

本鉴别试验可与甲哌 质量分数的测定同时进行.在相同的色谱操作条件下,试样溶液中某色谱峰

的保留时间与标样溶液中甲哌 阳离子色谱峰的保留时间,其相对差应在１５％以内.

５３２　氯离子鉴别试验

５３２１　方法提要

试样用水溶解,以氢氧化钾水溶液为淋洗液,使用阴离子分析柱和电导检测器,对试样中的氯离子进

行离子色谱分离.在相同的色谱操作条件下,试样溶液中某色谱峰的保留时间与标样溶液中氯离子色谱

峰的保留时间,其相对差应在１５％以内.

５３２２　试剂和溶液

５３２２１　氢氧化钾.

５３２２２　水:新蒸二次蒸馏水或超纯水.

５３２２３　氯化钠标样:已知质量分数,ω≥９８０％.

５３２３　仪器

５３２３１　离子色谱仪:具有电导检测器.

５３２３２　色谱柱:２５０mm×４０mm (内径)阴离子分析柱(填料为聚二乙烯苯/乙基乙烯苯/聚乙烯醇

基质,具有烷基季铵或烷醇季铵官能团)和阴离子保护柱,粒径６mm(或具同等效果的色谱柱).

５３２３３　过滤器:滤膜孔径约０２２μm.

５３２３４　定量进样管:２５μL.

５３２３５　超声波清洗器.

５３２４　离子色谱操作条件

５３２４１　淋洗液:氢氧化钾水溶液,c(KOH)＝１２mmol/L.

５３２４２　流速:１０mL/min.

５３２４３　柱温:(３０±２)℃.
２



NY/T４４０１—２０２３

５３２４４　电导池温度:(３５±２)℃.

５３２４５　进样体积:２５μL.

５３２４６　保留时间:氯离子约５８min.

５３２４７　上述操作参数是典型的,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.典型的甲哌 原药离子色谱图(测定氯离子)见图２.

　　标引序号说明:

１———氯离子.

图２　甲哌 原药离子色谱图(测定氯离子)

５３２５　测定步骤

５３２５１　标样溶液的制备

称取００５g(精确至００００１g)氯化钠标样,置于５０mL 容量瓶中,加入４０mL 水,超声波振荡

５min,冷却至室温,用水定容至刻度,摇匀.用移液管移取１mL上述溶液,置于１００mL容量瓶中,用水

稀释至刻度,摇匀.

５３２５２　试样溶液的制备

称取０１３g(精确至００００１g)甲哌 的试样,置于５０mL容量瓶中,加入４０mL水,超声波振荡

５min,冷却至室温,用水定容至刻度,摇匀.用移液管移取１mL上述溶液,置于１００mL容量瓶中,用水

稀释至刻度,摇匀,过滤.

５３２５３　测定

在上述色谱操作条件下,待仪器稳定后,连续注入数针标样溶液,直至相邻两针氯离子保留时间相对

变化小于１５％后,按照标样溶液、试样溶液的顺序进行测定,计算试样溶液中氯离子色谱峰的保留时间

与标样溶液中氯离子的色谱峰的保留时间的相对差.

５４　外观的测定

采用目测法测定.

５５　甲哌 和NＧ甲基哌啶盐酸盐质量分数的测定

５５１　离子色谱法(仲裁法)

５５１１　方法提要

试样用水溶解,以甲基磺酸水溶液为流动相,使用阳离子分析柱和电导检测器,对试样中的甲哌 和

NＧ甲基哌 啶 盐 酸 盐 进 行 离 子 色 谱 分 离,外 标 法 定 量.本 方 法 NＧ甲 基 哌 啶 盐 酸 盐 的 定 量 限 为

６９４９mg/kg.

５５１２　试剂和溶液

５５１２１　甲基磺酸.

５５１２２　水:新蒸二次蒸馏水或超纯水.

５５１２３　甲哌 标样:已知质量分数,ω≥９５０％.
３
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５５１２４　NＧ甲基哌啶标样:已知质量分数,ω≥９５０％.

５５１３　仪器

５５１３１　离子色谱仪:具有电导检测器.

５５１３２　色谱柱:２５０mm×４０mm(内径)阳离子分析柱(填料为聚苯乙烯Ｇ二乙烯基苯共聚物,具有

羧酸功能基的分离柱)和阳离子保护柱,粒径５５mm(或具同等效果的色谱柱).

５５１３３　过滤器:滤膜孔径约０２２μm.

５５１３４　定量进样管:２５μL.

５５１３５　超声波清洗器.

５５１４　离子色谱操作条件

５５１４１　淋洗液:甲基磺酸水溶液,c＝１２mmol/L.

５５１４２　流速:１０mL/min.

５５１４３　柱温:(３０±２)℃.

５５１４４　电导池温度:(３５±２)℃.

５５１４５　进样体积:２５μL.

５５１４６　保留时间:NＧ甲基哌啶阳离子约６６min,甲哌 阳离子约８１min.

５５１４７　上述操作参数是典型的,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.典型的甲哌 原药阳离子色谱图见图３.

　　标引序号说明:

１———NＧ甲基哌啶阳离子;

２———甲哌 阳离子.

图３　甲哌 原药阳离子色谱图

５５１５　测定步骤

５５１５１　标样溶液的制备

称取００５g(精确至００００１g)甲哌 标样,置于５０mL容量瓶中,用水溶解并稀释至刻度,摇匀.
称取００５g(精确至００００１g)NＧ甲基哌啶标样,置于５０mL容量瓶中,用水溶解并定容至刻度,摇

匀.用移液管移取５mL上述溶液,置于１００mL容量瓶中,用水稀释至刻度,摇匀.
用移液管移取１０mL上述甲哌 标样溶液和１mLNＧ甲基哌啶标样溶液于１００mL容量瓶中,用水

稀释至刻度,摇匀.

５５１５２　试样溶液的制备

称取含００５g(精确至００００１g)甲哌 的试样,置于５０mL容量瓶中,加水至刻度,摇匀.用移液管

移取１０mL上述溶液,置于１００mL容量瓶中,用水稀释至刻度,摇匀,过滤.

５５１５３　测定

在上述色谱操作条件下,待仪器稳定后,连续注入数针标样溶液,直至相邻两针甲哌 阳离子峰面积

相对变化小于１２％后,按照标样溶液、试样溶液、试样溶液、标样溶液的顺序进行测定.

５５１６　计算

将测得的两针试样溶液以及试样前后两针标样溶液中的甲哌 阳离子和 NＧ甲基哌啶阳离子峰面积

分别进行平均,试样中甲哌 的质量分数按公式(１)计算,试样中 NＧ甲基哌啶盐酸盐的质量分数按公式

４
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(２)计算:

ω１＝
A２×m１×ωb１

A１×m２
(１)

ω２＝
A４×m３×ωb２

A３×m２×n ×
M１

M２
(２)

式中:

ω１ ———试样中甲哌 质量分数的数值,单位为百分号(％);

A２———试样溶液中甲哌 阳离子峰面积的平均值;

m１———甲哌 标样质量的数值,单位为克(g);

ωb１———标样中甲哌 质量分数的数值,单位为百分号(％);

A１———标样溶液中甲哌 阳离子峰面积的平均值;

m２———试样质量的数值,单位为克(g);

ω２ ———试样中NＧ甲基哌啶盐酸盐质量分数的数值,单位为百分号(％);

m３———NＧ甲基哌啶标样的质量的数值,单位为克(g);

A４———试样溶液中NＧ甲基哌啶阳离子峰面积的平均值;

ωb２———标样中NＧ甲基哌啶质量分数的数值,单位为百分号(％);

A３———标样溶液中NＧ甲基哌啶阳离子峰面积的平均值;

n ———稀释倍数,n＝２００;

M１———NＧ甲基哌啶盐酸盐摩尔质量的数值,单位为克每摩尔(g/mol)(M１＝１３５６６);

M２———NＧ甲基哌啶摩尔质量的数值,单位为克每摩尔(g/mol)(M２＝９９１７).

５５１７　允许差

甲哌 质量分数２次平行测定结果之差应不大于１２％,NＧ甲基哌啶盐酸盐质量分数２次平行测定

结果的相对差应不大于２０％,分别取其算术平均值作为测定结果.

５５２　化学滴定法

５５２１　方法提要

试样用水溶解,甲哌 与四苯硼钠生成络合物沉淀,干燥至恒重,用二甲基甲酰胺溶解沉淀中的干扰

物(以NＧ甲基哌啶盐酸盐计),用四丁基氢氧化铵进行非水滴定,测定干扰物的含量,计算甲哌 的含量.

５５２２　试剂和溶液

５５２２１　硝酸.

５５２２２　甲苯.

５５２２３　无水甲醇.

５５２２４　丙酮.

５５２２５　氧化银.

５５２２６　苯甲酸.

５５２２７　异丙醇.

５５２２８　N,NＧ二甲基甲酰胺.

５５２２９　四丁基碘化铵.

５５２２１０　结晶氯化铝(AlCl３６H２O)溶液:ρ ＝２００g/L.

５５２２１１　四苯硼钠溶液:ρ ＝２０g/L,新配制,经过滤.

５５２２１２　百里酚蓝指示液:ρ ＝３g/L甲醇溶液.

５５２２１３　硝酸银:ρ ＝１７g/L.

５５２２１４　四丁基氢氧化铵标准滴定溶液I(c[(C４H９)４NOH]＝０１mol/L)配制方法:称取四丁基碘化铵４０
g(精确至００００１g),置于２５０mL锥形瓶中,加入１００mL无水甲醇,振摇使试样溶解,加入２０g氧化银,

５
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盖上塞子,振摇１h,离心,取２滴清液置于点滴板,加２滴１７g/L的硝酸银溶液,如生成黄色沉淀,加２滴

浓硝酸,沉淀溶解,说明有碘离子;应再加入２g氧化银,盖上塞子,振摇３０min,重复上述检查,直至上层

清液不再生成沉淀.吸取上层清液置于１０００mL容量瓶中,将原容器和沉淀物用甲苯洗涤３次,每次５０
mL,洗液经离心后上层溶液并入容量瓶中,用甲苯定容,充氮气,密塞保存.如析出碘化银或氧化银沉淀,
应立即分离出上层清液.

５５２２１５　四丁基氢氧化铵标准滴定溶液I(c[(C４H９)４NOH]＝０１mol/L)标定方法:称取０３g苯甲酸基

准物(精确至００００１g),置于一个５０mL容量瓶中,用二甲基甲酰胺溶解并稀释至刻度,密塞摇匀.用移

液管吸取１０mL苯甲酸溶液,置于一个１５０mL碘量瓶中,滴加３滴百里酚蓝指示液,振摇,用新配制的四

丁基氢氧化铵标准滴定溶液滴定至蓝色为终点.同时作空白测定.四丁基氢氧化铵标准滴定溶液浓度

c[(C４H９)４NOH]按公式(３)计算.

c[(C４H９)４NOH]＝
m４×

１
５

(V１－V０)×
１２２１
１０００

＝
m４

(V１－V０)×０６１０５
(３)

式中:

c[(C４H９)４NOH]———四丁基氢氧化铵标准滴定溶液浓度的数值,单位为摩尔每升(mol/L);

m４ ———苯甲酸质量的数值,单位为克(g);

V１ ———滴定苯甲酸溶液,消耗四丁基氢氧化铵标准滴定溶液体积的数值,单位为毫升(mL);

V０ ———滴定空白溶液,消耗四丁基氢氧化铵标准滴定溶液体积的数值,单位为毫升(mL);

１２２１ ———标样的相对分子质量;

５ ———标样的稀释倍数;

１０００ ———单位换算系数.

５５２２１６　四丁基氢氧化铵标准滴定溶液II(c[(C４H９)４NOH]＝００２mol/L)配制方法:吸取上述标定过的

０１mol/L四丁基氢氧化铵标准滴定溶液２０mL,于１００mL容量瓶中,加入５mL甲醇,再用甲苯稀释至

刻度,摇匀(该溶液应每周更换１次).

５５２３　仪器

５５２３１　抽滤装置一套.

５５２３２　微量滴定管:容量１０mL,最小分度００５mL,附２５０mL储液瓶.

５５２３３　玻璃砂芯漏斗:G４,４０mL.

５５２４　测定步骤

称取甲哌 原药１５g~２g(精确至００００１g),置于１００mL容量瓶中,加水溶解并稀释至刻度,摇
匀.用移液管吸取１０mL试样溶液,置于１５０mL烧杯中,加４０mL水和１滴结晶氯化铝溶液,摇匀,加
入５０mL四苯硼钠溶液,搅拌均匀,静置３０min,使其沉淀完全.用已恒重的玻璃砂芯漏斗进行减压过

滤,用４０mL~５０mL水洗涤沉淀,在１０５℃烘箱中烘干至恒重,称量.
将玻璃砂芯漏斗中的沉淀用１０mL二甲基甲酰胺小心溶解并转移至１５０mL锥形瓶中,用３０mL丙

酮洗涤,加２０mL异丙醇,３滴百里酚蓝指示液,用四丁基氢氧化铵标准滴定溶液II滴定至蓝色为终点.
同时作空白测定.

５５２５　计算

甲哌 质量分数ω１按公式(４)计算,干扰物(以NＧ甲基哌啶盐酸盐计)质量m６按公式(５)计算.

ω１＝
(m５－m６)×１４９６６

m７×４３３５×
１
１０

×１００＝
(m５－m６)×３４５２

m７
(４)

m６＝
c(V１－V０)×４１９５

１０００
(５)

式中:
６
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ω１　　———试样中甲哌 质量分数的数值,单位为百分号(％);

m５ ———甲哌 和NＧ甲基哌啶盐酸盐的四苯硼络合物质量的数值,单位为克(g);

m６ ———干扰物的四苯硼络合物(以 NＧ甲基哌啶盐酸盐的四苯硼络合物计)质量的数值,单位为

克(g);

m７ ———试样质量的数值,单位为克(g);

c ———四丁基氢氧化铵标准滴定溶液实际浓度的数值,单位为摩尔每升(mol/L);

V１ ———滴定试样溶液,消耗四丁基氢氧化铵标准滴定溶液体积的数值,单位为毫升(mL);

V０ ———滴定空白溶液,消耗四丁基氢氧化铵标准滴定溶液体积的数值,单位为毫升(mL);

４３３５ ———甲哌 的四苯硼络合物相对分子质量;

４１９５ ———NＧ甲基哌啶盐酸盐的四苯硼络合物相对分子质量;

１４９６６———甲哌 相对分子质量;

１
１０

———试样的稀释倍数;

１０００ ———单位换算系数.

５５２６　允许差

甲哌 质量分数２次平行测定结果之差应不大于１０％,取其算术平均值作为测定结果.

５６　干燥减量的测定

按 GB/T３０３６１—２０１３中２１的规定执行.

５７　pH的测定

按 GB/T１６０１的规定执行.

５８　水不溶物的测定

称取１０g(精确至００１g)试样,按 GB/T２８１３６—２０１１中３３的规定执行.

６　检验规则

６１　出厂检验

每批产品均应做出厂检验,经检验合格签发合格证后,方可出厂.出厂检验项目为第４章技术要求中

外观、甲哌 质量分数、干燥减量、pH.

６２　型式检验

型式检验项目为第４章中的全部项目,在正常连续生产情况下,每３个月至少进行１次.有下述情况

之一,应进行型式检验:

a)　原料有较大改变,可能影响产品质量时;

b)　生产地址、生产设备或生产工艺有较大改变,可能影响产品质量时;

c)　停产后又恢复生产时;

d)　国家质量监管机构提出型式检验要求时.

６３　判定规则

按 GB/T８１７０—２００８中４３３判定检验结果是否符合本文件的要求.
按第５章检验方法对产品进行出厂检验和型式检验,任一项目不符合第４章的技术要求判为该批次

产品不合格.

７　验收和质量保证期

７１　验收

应符合 GB/T１６０４的规定.

７２　质量保证期

在８２的储运条件下,甲哌 原药的质量保证期从生产日期算起为２年.质量保证期内,各项指标均

７
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应符合本文件的要求.

８　标志、标签、包装、储运

８１　标志、标签、包装

甲哌 原药的标志、标签、包装应符合 GB３７９６的规定;甲哌 原药采用清洁、干燥内衬塑料袋的编织

袋或内衬保护层的铁桶或纸板桶包装,每袋或每桶净含量一般１０kg、２０kg、２５kg、５０kg.也可根据用户

要求或订货协议,采用其他形式的包装,但应符合 GB３７９６的规定.

８２　储运

甲哌 原药包装件应储存在通风、干燥的库房中;储运时,严防潮湿和日晒;不得与食物、种子、饲料混

放;避免与皮肤、眼睛接触,防止由口鼻吸入.

８
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附　录　A
(资料性)

甲哌 、NＧ甲基哌啶盐酸盐的其他名称、结构式和基本物化参数

　

A１　甲哌

甲哌 的其他名称、结构式和基本物化参数如下:
———ISO通用名称:Mepiquatchloride;
———CAS登录号:[２４３０７Ｇ２６Ｇ４];
———CIPAC数字代码:４４０;
———化学名称:N,NＧ二甲基哌啶 氯化物;
———结构式:

———分子式:C７H１６NCl;
———相对分子质量:１４９６６;
———生物活性:具有植物生长调节作用;
———熔点(℃):大于３００;
———蒸气压(２０℃):小于１×１０－１１ mPa;
———溶解度(g/L,２０ ℃):水中大于５×１０５,甲醇中４８７,正辛醇中９６２,乙腈中２８０,二氯甲烷中

０５１,丙酮中００２,甲苯、正庚烷、乙酸乙酯中小于００１;
———稳定性:在水介质中稳定(３０d,pH３、５、７和９,２５℃),人造光源下稳定.

A２　NＧ甲基哌啶盐酸盐

NＧ甲基哌啶盐酸盐其他名称、结构式和基本物化参数如下:
———ISO通用名称:NＧmethylpiperidinehydrochloride;
———CAS登录号:[６２６Ｇ６７Ｇ５](NＧ甲基哌啶);
———化学名称:NＧ甲基哌啶盐酸盐;
———结构式:

———分子式:C６H１４NCl;
———相对分子质量:１３５６６.

９


