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前 言

随着我国百菌清生产工艺水平的提高和产品出口的不断增加，原标准已不适应形势发展的需要。本

标准是以 ＧＢ燉Ｔ１．１—１９９３《标准编写的基本规定》和 ＨＧ燉Ｔ２４６７．３—１９９７《农药可湿性粉剂产品标准

编写规范》为依据，尽量采用 ＦＡＯ标准，对 ＧＢ９５５２—１９８８《７５％百菌清可湿性粉剂》进行修订的版本。
修订后的国家标准，在内容和形式上作了如下改动：
１ 增加了前言、有效成分的名称、结构式和基本物化参数；
２ 增加了 ６０％和 ５０％两种剂型；
３ 要求增加了“六氯苯含量”、“持久泡沫量”和“加速贮存试验”三项指标和相应的试验方法；
４ 在试验方法一章，明确了极限数值处理和结果判定采用修约值比较法。增加了有效成分鉴别试

验方法；
５ 取消“检验规则”一章，将其主要内容“抽样”和“检验规则”作为两条，分别放入试验方法一章的

开头和结尾；
６ 标题的改变——“主题内容与适用范围”改为“范围”，“技术要求”改为“要求”，“标志包装、运输

和贮存”改为“标志、标签、包装、贮运”；
７ 在最后一章，补充了有关“安全”和“保证期”的内容。
本标准从生效之日起，代替 ＧＢ９５５２—１９８８。
本标准的附录 Ａ是标准的附录。
本标准由国家石油和化学工业局提出。
本标准由沈阳化工研究院技术归口。
本标准由云南省化工研究院负责起草。
本标准由湖南南天实业股份有限公司、江苏江阴市利港精细化工厂、云南化工厂、江苏新沂利民化

工厂参加起草。
本标准主要起草人：刘玉林、杨 昀、王玉范、邢 红、肖冬良、王晓军、王鸿畴、张苏民。
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代替 ＧＢ９５５２—８８

国家质量技术监督局 批准 实施

该产品有效成分百菌清的其他名称、结构式和基本物化参数如下：
商品名称：百菌清

ＩＳＯ通用名称：ｃｈｌｏｒｏｔｈａｌｏｎｉｌ
ＣＩＰＡＣ数字代号：２８８
化学名称：２，４，５，６四氯１，３二氰基苯

结构式：

实验式：Ｃ８Ｃｌ４Ｎ２

相对分子质量：２６５．９１（按 １９９５年国际相对原子质量计）
生物活性：杀菌

熔点：２５０～２５１℃
沸点：３５０℃
蒸汽压（４０℃）：＜１．３３×１０－３Ｐａ
溶 解度（ｇ燉Ｌ，２５℃）：水中为 ６×１０－４，二 甲 苯 为 ８０，丙 酮 为 ２０，环 己 酮、二 甲 基 甲 酰 胺 为 ３０，煤 油

≤１０。
稳定性：在常温贮存条件下稳定，对弱碱和弱酸介质及对光照稳定，强碱介质中分解。无腐蚀性。

 范围

本标准规定了 ７５％、６０％、５０％百菌清可湿性粉剂的要求、试验方法以及标志、标签、包装、贮运。
本标准适用于由符合标准的百菌清原药、适宜的助剂和填料加工制成的 ７５％、６０％、５０％百菌清可

湿性粉剂。

 引用标准

下列标准所包含的条文，通过在本标准中引用而构成本标准的条文。本标准出版时，所示版本均为

有效。所有标准都会被修订，使用本标准的各方应探讨使用下列标准最新版本的可能性。
ＧＢ燉Ｔ１２５０—１９８９ 极限数值的表示方法和判定方法

ＧＢ燉Ｔ１６０１—１９９３ 农药 ｐＨ值的测定方法

ＧＢ燉Ｔ１６０４—１９９５ 商品农药验收规则

ＧＢ燉Ｔ１６０５—１９７９（８９） 商品农药采样方法

ＧＢ燉Ｔ３７９６—１９８３ 农药包装通则
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ＧＢ燉Ｔ４９４６—１９９５ 气相色谱法术语

ＧＢ燉Ｔ５４５１—１９８５ 农药可湿性粉剂润湿性测定方法

ＧＢ燉Ｔ６６８２—１９９２ 分析实验室用水规格和试验方法

ＧＢ燉Ｔ８１７０—１９８７ 数值修约规则

ＧＢ燉Ｔ９００８—１９８８ 液相色谱法术语 柱液相色谱法和平面色谱法

ＧＢ燉Ｔ１４８２５—１９９３ 农药可湿性粉剂悬浮率测定方法

ＧＢ燉Ｔ１６１５０—１９９５ 农药粉剂、可湿性粉剂细度测定方法

ＨＧ燉Ｔ２４６７．３—１９９６ 农药可湿性粉剂产品编写规范

 要求

． 外观：组成均匀的疏松粉末，不应有团块。
． 百菌清可湿性粉剂应符合表 １要求。

表 １ 百菌清可湿性粉剂控制项目指标

项 目
指 标

７５％ ６０％ ５０％

百菌清含量，％ ≥ ７５．０ ６０．０ ５０．０

六氯苯含量，％ ≤ ０．０３ ０．０３ ０．０２

ｐＨ值范围 ５．０～８．５ ５．０～８．５ ５．０～８．５

悬浮率，％ ≥ ７０ ７０ ７０

润湿时间，ｓ ≤ ６０ ６０ ６０

细度（通过 ４５μｍ筛），％ ≥ ９８ ９８ ９８

持久泡沫量，（放置 １ｍｉｎ），ｍＬ ≤ ２５ ２５ ２５

加速贮存试验 合格 合格 合格

注：在正常情况下，加速贮存试验，每三个月至少进行一次

 试验方法

试验方法中，除特殊规定外，应使用符合 ＧＢ燉Ｔ６６８２中规定的三级水，气相色谱 法 应 符 合 ＧＢ燉Ｔ
４９４６规 定。液 相 色 谱 法 应 符 合 ＧＢ燉Ｔ９００８规 定。数 据 处 理 及 检 验 结 果 判 定 应 符 合 ＧＢ燉Ｔ８１７０和

ＧＢ燉Ｔ１２５０。
． 抽样

按照 ＧＢ燉Ｔ１６０５中“粉剂和可湿性粉剂的采样方法”进行。用随机数表法确定抽样的包装件；最终

抽样量应不少于 ２５０ｇ。
． 鉴别方法

ａ）气相色谱法——该法用于日常试样中有效成分的鉴别试验。本鉴别试验可与百菌清含量的测定

同时进行。在相同的色谱操作条件下，试样溶液主峰的保留时间与标准溶液百菌清色谱峰的保留时间，
其相对差值应在 １．５％以内。

ｂ）红外光谱法——当用气相色谱法对试样中有效成分鉴别有疑问时，应先将试样中有效成分分离

提纯后，再用红外光谱法鉴别：试样中分离出的有效成分与标准的红外光谱应没有明显的差异。
． 百菌清含量的测定

．． 方法提要

试 样 用 二 甲 苯 溶 解，以 邻 二 苯 基 苯 为 内 标 物，使 用 ５％ＯＶ１７＋１．１％ＯＶ２２５燉ＣｈｒｏｍｏｓｏｒｂＷ，
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ＡＷＤＭＣＳ为填充物 犗４ｍｍ（ｉｄ）×２ｍ的玻璃柱（或不锈钢柱）和 ＦＩＤ检测器，对试样中的百菌清进行

气相色谱分离和测定。
．． 试剂和溶液

二甲苯：分析纯，经气相色谱分析无干扰物；
百菌清标准品：已知含量，≥９９．０％；
内标物：邻二苯基苯，应不含有干扰分析的杂质；
固定液：ＯＶ１７，ＯＶ２２５；
载体：ＣｈｒｏｍｏｓｏｒｂＷ，ＡＷＤＭＣＳ，１５０～１８０μｍ（或性能相当的其他载体）；
内标溶液：称取 １０．０ｇ邻二苯基苯于 １０００ｍＬ容量瓶中，用二甲苯溶解并稀释至刻度，摇匀。

．． 仪器

气相色谱仪：具有氢火焰离子化检测器（ＦＩＤ）；
色谱数据处理机；
色谱柱：２ｍ×４ｍｍ（ｉｄ）的不锈钢柱或玻璃柱；
柱填充物：ＯＶ１７＋ＯＶ２２５涂渍在 ＣｈｒｏｍｏｓｏｒｂＷ ＡＷＤＭＣＳ上，ＯＶ１７＋ＯＶ２２５＋载体＝５．０

＋１．１＋９３．９（ｍ燉ｍ燉ｍ）；
微量注射器：５μＬ。

．． 色谱柱的制备

ａ）固定液的涂渍

称取 １．２５ｇＯＶ１７和 ０．２７５ｇＯＶ２２５固定液于 ２５０ｍＬ烧杯中，加适量（略大于载体体积）的丙酮

使其完全溶解，慢慢倒入 ２３．５ｇ载体，轻轻摇荡，使之混合均匀并使溶剂挥发，再置于 １１０℃的烘箱中

１ｈ，取出放在干燥器中冷却至室温。
ｂ）色谱柱的填充

将一小漏斗接到经洗涤干燥的色谱柱的出口，分次把制备好的填充物填入柱内，同时不断轻敲柱

壁，直至填到离柱出口 １．５ｃｍ处为止。将漏斗移至色谱柱的入口，在出口端塞一小团经硅烷化处理的玻

璃棉，通过橡胶管接到真空泵上，开启真空泵，继续缓慢加入填充物，并不断轻敲柱壁，使其填充得均匀

紧密。填充完毕，在入口端也塞一小团玻璃棉，并适当压紧，以保持柱填充物不被移动。
ｃ）色谱柱的老化

将色谱柱入口端与汽化室相连，出口端暂不接检测器，以 ２０ｍＬ燉ｍｉｎ的流量通入载气（Ｎ２），分阶段

升温至 ２２０℃，并保持此温度下老化 ４８ｈ。老化后将柱出口端与检测器相连。
．． 气相色谱操作条件

温度（℃）：
柱室：１９５
气化室：２８０
检测器室：２８０
气体流量（ｍＬ燉ｍｉｎ）：
载气（Ｎ２）：５０
氢气：５０
空气：８００
进样量（μＬ）：２．０
相对保留值（在上述操作条件下）：
百菌清：１．３０
四氯对苯二甲腈：１．１６
邻二苯基苯：１．００
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上述气相色谱操作条件是典型的，可根据不同仪器特点，对给定操作参数作适当调整，以期获得最

佳效果。上述操作条件下的典型色谱图如图 １。

Ⅰ—邻二苯基苯；Ⅱ—四氯对苯二甲腈；Ⅲ—百菌清

图 １ 百菌清可湿性粉剂气相色谱图

．． 测定步骤

ａ）标准溶液的配制

称取百菌清标准品 ０．１ｇ（精确至 ０．０００２ｇ）于 １０ｍＬ容量瓶中，准确移入 ５ｍＬ内标溶液。再加入

适量二甲苯使百菌清标准品溶解并稀释至刻度，摇匀。
ｂ）试样溶液的配制

称取含百菌清约为 ０．１ｇ的原药（精确至 ０．０００２ｇ）于 １０ｍＬ容量瓶中，准确移入 ５ｍＬ内标液。再

加入适量二甲苯，振摇 ５ｍｉｎ，用二甲苯稀释刻度，置于 ４５℃水浴中温热 １５ｍｉｎ，并不断振摇。静置冷却。
ｃ）测定

在上述操作条件下，待仪器基线稳定后，连续注入数针标准溶液，计算各针相对响应值的重复性，待

相邻两针的相对响应值变化小于 １．０％，按照标准溶液，试样溶液，试样溶液，标准溶液的顺序进行。求

出每次进样百菌清和邻二苯基苯的峰面积。
．． 计算

将测得的两针试样溶液以及试样前后两针标准溶液中百菌清与内标物峰面积之比，取平均值。用质

量百分数表示的百菌清含量 牀１按式（１）计算：

牀１＝
牜２燈牔１燈牘
牜１燈牔２

…………………………………………（１）

式中：牜１——标准溶液百菌清与内标物峰面积比的平均值；
牜２——试样溶样百菌清与内标物峰面积比的平均值；
牔１——百菌清标样的质量，ｇ；
牔２——试样的质量，ｇ；
牘——标准品中百菌清含量的质量百分含量。

．． 允许差

两次平行测定结果之差，应不大于 １．５％。
． 六氯苯含量的测定

高效液相色谱法。
．． 方法提要

试 样 用 乙 腈 溶 解，以 甲 醇 为 流 动 相，用 ５μｍＯＤＳ（Ｃ１８）为 填 料 的 液 相 色 谱 柱 和 紫 外 检 测 器

（２５４ｎｍ），对试样中六氯苯进行反相高效液相色谱分离和测定，外标法定量。
４
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．． 试剂和溶液

甲醇：分析纯；
乙腈：光谱纯；
流动相：甲醇经 ０．４５μｍ孔径的滤膜过滤，并在超声波浴槽中脱气 １０ｍｉｎ后于深色瓶中密封，低温

保存。
六氯苯标准品：已知含量，≥９９．０％。

．． 仪器

高效液相色谱仪：具可变波长的紫外检测器；
色谱柱：１５０ｍｍ×４．６ｍｍ（ｉｄ）不锈钢柱，内装 ＯＤＳ（Ｃ１８）填充物，粒径 ５μｍ；
色谱数据处理机；
进样器：５０μＬ；
超声波清洗器；
过滤器：滤膜孔径约为 ０．４５μｍ。

．． 高效液相色谱操作条件

流动相：甲醇；
流量：１．５ｍＬ燉ｍｉｎ；
柱温：３５℃或室温（温度变化应小于 ２℃）；
检测波长：２５４ｎｍ；
进样体积：１０μＬ；
保留时间：六氯苯 ７．４ｍｉｎ左右。
上述操作条件是典型的，可根据不同仪器特点，对色谱柱（采用 Ｃ１８类液相色谱柱）和给定操作条

件作适当调整，以获最佳效果。上述操作条件下的典型色谱图如图 ２。

１—百菌清；２—六氯苯

图 ２ 百菌清试样液相色谱图

５
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．． 测定步骤

ａ）标准溶液的配制

称取六氯苯标准品 ０．０５ｇ（精确至 ０．０００２ｇ），置于 ２５０ｍＬ洁净、干燥的容量瓶中，用乙腈溶解并

稀释至刻度，摇匀。用移液管准确移取 ２ｍＬ上述溶液，置于 ５０ｍＬ容量瓶中，用乙腈稀释至刻度，摇匀，
用 ０．４５μｍ孔径滤膜过滤，密闭保存。

ｂ）试样溶液的配制

称取含百菌清 ０．１ｇ的试样（精确至 ０．０００２ｇ），于 １０ｍＬ洁净的容量瓶中，用乙腈溶解并稀释至

刻度，振摇 ５ｍｉｎ，用 ０．４５μｍ孔径滤膜过滤。
ｃ）测定

在上述色谱操作条件下，待仪器基线稳定后，连续注入数针标准溶液，直至相邻两针的峰面积变化

小于 １．５％时，按照标准溶液，试样溶液，试样溶液，标准溶液的顺序进行测定。
．． 计算

将测得的两次试样溶液及试样前后两次标准溶液中六氯苯的峰面积进行平均。
以质量百分数表示的六氯苯的含量 牀２按式（２）计算：

牀２＝
爛２燈牔１

爛１燈牔２× ６２５燈爮 ………………………………（２）

式中：爛１——标样溶液中六氯苯峰面积的平均值；
爛２——试样溶液中六氯苯峰面积的平均值；

牔１——六氯苯标准品的质量，ｇ；

牔２——试样的质量，ｇ；

爮——标准品中六氯苯的质量百分含量。
．． 允许差

两次平行测定结果之差，应不大于 ０．００２％。
． ｐＨ值的测定

按 ＧＢ燉Ｔ１６０１进行。
． 悬浮率的测定

按 ＧＢ燉Ｔ１４８２５进行。
．． 测定步骤

按 ＧＢ燉Ｔ１４８２５进行。（称取含百菌清 １．０ｇ的试样，精确至 ０．０００２ｇ）把量筒中剩余的 １燉１０全部

物质都转移到 １００ｍＬ分液漏斗中，用配制标准时用的同一支移液管准确加入 ２０ｍＬ内标溶液，再加

３０ｍＬ二甲苯，振摇 ５０ｍｉｎ，静置后取有机相清液，按 ４．３测定百菌清的含量。
．． 计算

以质量百分数表示的试样的悬浮率 牀３，按式（３）计算：

牀３＝
牔１－ 牔２

牔１
× １１１．１……………………………………（３）

式中：牔１——配制悬浮液所取试样中有效成分质量，ｇ；

牔２——留在量筒底部 ２５ｍＬ剩余物中有效成分的质量，ｇ。
．． 允许差

两次平行测定结果之差不大于 ５％。取其算术平均值作为测定结果。
． 润湿时间的测定

按 ＧＢ燉Ｔ５４５１进行。
． 细度的测定

按 ＧＢ燉Ｔ１６１５０中湿筛法进行。
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． 持久泡沫量的测定

．． 方法提要

规定量的试样与标准硬水混合，静置后记录泡沫体积。
．． 试剂

标准硬水：犱（Ｃａ２＋＋Ｍｇ２＋）＝３４２ｍｇ燉Ｌ，（ｐＨ＝６．０～７．０）。按 ＧＢ燉Ｔ１４８２５配制。
．． 仪器

具塞量筒：１００ｍＬ，量筒 １００ｍＬ刻度与塞底之间体积不大于 ４０ｍＬ，也不小于 ３５ｍＬ。洁净、无油

脂；称量瓶。
．． 测定步骤

称取 ０．５ｇ（精 确 至 ０．０００２ｇ）的 试 样，加 到 盛 有 ９５ｍＬ标 准 硬 水 的 刻 度 量 筒 中，然 后 加 水 至

１００ｍＬ刻 度 线。盖 上 塞 后 将 量 筒 上 下（１８０℃）翻 转 ３０次（每 次 在 ２秒 钟 内 完 成）。于 试 验 台 上 静 置

１ｍｉｎ，记录泡沫体积。
． 加速贮存实验

．． 方法提要

通过加压热贮试验，使产品加速老化，预测常温储存产品性能的变化。
．． 仪器

烧杯：２５０ｍＬ，内径 ６～６．５ｃｍ；
圆盘：直径大小应与烧杯配套，恰好产生 ２．４５ｋＰａ燉ｃｍ２的平均压力；
烘箱：５４℃±２℃

．． 测定步骤

将 ２０ｇ试样放入烧杯，不加任何压力，使其铺成等厚度的平滑均匀层。将圆盘压在试样上面，置烧

杯于烘箱中，在 ５４℃±２℃下，贮存 １４ｄ。取出烧杯，拿出圆盘，将烧杯放入干燥器中，冷至室温。在 ２４ｈ
内完成对有效成分含量、悬浮率、ｐＨ值、润湿时间和细度的测定。三个月内的产品测得的有效成分含

量、ｐＨ值、润湿时间和细度应符合本标准规定的要求，测得的悬浮率不低于 ５０％。
． 产品的检验及验收

应符合 ＧＢ燉Ｔ１６０４有关规定。极限数值处理和结果判定采用 ＧＢ燉Ｔ１２５０中修约值比较法。

 标志、标签、包装、贮运

． 百菌清原药的标志、标签和包装，应符合 ＧＢ３７９６中的有关规定，并应有生产许可证号和商标。
． 本产品采用塑料袋或镀铝塑料袋或复合铝膜袋包装，每袋净重不大于 ５００ｇ，紧密排列于钙塑箱或

纸箱中，每箱净重不大于 １５ｋｇ。
． 根据用户要求或订货协议，可以采用其他形式的包装，但要符合 ＧＢ３７９６中的有关规定。
． 包装应贮存在通风、干燥的库房中。
． 贮运时，严防潮湿和日晒，不得与食物、饲料、种子混放，避免与皮肤、眼睛接触，防止由口鼻吸入。
． 安全：使用本品应带防护手套、口罩（或防毒口罩）、穿干净防护服。施药后，应立即用肥皂和水洗

净。如发生中毒，应请医生采取抢救措施或进行治疗。
． 保证期：百菌清可湿性粉剂出厂时应符合 ３．２各项控制项目指标要求。在规定的贮运条件下，百菌

清原药的保证期，从生产日期算起为 ２年。在保证期内，悬浮率不低于 ６０％。
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附 录 ﹢
（标准的附录）

毛细管气相色谱法测定百菌清中六氯苯的含量

﹢ 方法提要

试样用二甲苯溶解，使用涂以 ＳＥ５４的 ３０ｍ×０．５３ｍｍ（ｉｄ）×１．２μｍ毛细管柱和氢火焰离子化检

测器对试样中的六氯苯分离和测定。

﹢ 试剂和溶液

﹢． 甲苯：分析纯，不含有干扰分析的杂质；
六氯苯标准品：已知含量，≥９９％；
固定液：ＳＥ５４

﹢． 仪器

气相色谱仪：可使用毛细管色谱柱，具分流装置，氢焰离子化检测器和数据处理机；
毛细管色谱柱：３０ｍ×０．５３ｍｍ（ｉｄ）×１．２μｍ熔融硅毛细管柱；
微量注射器：５μＬ。

﹢． 色谱仪操作条件

仪器：岛津 ＧＣ１４Ｂ气相色谱仪

检测器：氢焰离子化检测器

温度（℃）：
检测室：３００
汽化室：３００
柱室：２００
气体（ｋＰａ）
载气（高纯氮）：４０
空气：５０
氢气：６０
分流比：７０∶１
量程：１０２

进样体积：１μＬ
保留时间：（ｍｉｎ）
六氯苯：８．９８
百菌清：１２．５８
在上述色谱操作条件下试样的典型色谱图如图 Ａ１。
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１—六氯苯；２—百菌清

图 Ａ１ 百菌清粉剂试样的色谱图

注：上述色谱操作条件是典型的，可根据不同仪器的特点和自身条件的要求对给定的操作参数作适当调整，以期获

得最佳效果。

﹢ 测定步骤

﹢． 溶液配制

﹢．． 六氯苯标准溶液

准确称取 ０．０５ｇ（准确至 ０．０００２ｇ）六氯苯标准品于 ２５０ｍＬ洁净干燥的容量瓶中，用甲苯溶解并

稀释至刻度，摇匀。取 ５ｍＬ该液于 １００ｍＬ容量瓶中，用甲苯稀释至刻度，摇匀。
﹢．． 试样溶液

准确称取 ０．４５ｇ试样（精确至 ０．０００２ｇ）于 １０ｍＬ容量瓶中，用甲苯溶解并稀释到刻度，摇匀。
﹢． 测定

在上述色谱操作条件下待仪器基线稳定后，连续注入数计标准溶液，至相邻两针的峰面积变化小于

１．５％时，按照标准溶液、试样溶液、试样溶液、标准溶液的顺序进行测定。
﹢． 计算

将测得的两次标准溶液及试样前后两次标样溶液中六氯苯的峰面积进行平均。
以质量百分数表示的六氯苯的含量 牀１按式（１）计算：

牀１＝
爛２燈牔１燈爮

爛１燈牔２× ５００ ………………………………（Ａ１）

式中：爛１——标准溶液中六氯苯峰面积的平均值；
爛２——试样溶液中六氯苯峰面积的平均值；
牔１——六氯苯标准品的质量，ｇ；
牔２——试样的质量，ｇ；
爮——六氯苯标准品中六氯苯的质量百分含量。

﹢． 允许差

两次平行测定结果之差不大于 ０．００４％。
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