
2023���12���22 发布－ － 2024���05���01－ － 实施

代森联可湿性粉剂

25

中华人民共和国农业行业标准

备案号：XXXX-XXXX

ＩＣＳ 65.100.30
CCS G

4393—2023

Metriam wettable powder

ＮＹ ／Ｔ

中华人民共和国农业农村部 发 布





NY/T４３９３—２０２３

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.
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:沈化测试技术(南通)有限公司、河北双吉化工有限公司、合肥高尔生命健康科学研

究院有限公司、惠州市银农科技股份有限公司、沈阳沈化院测试技术有限公司.
本文件起草人:孙洪峰、郑晓成、陈瑞瑞、韦沙迪、于亮、吴晓骏、王宇、谢远芳.
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代森联可湿性粉剂

１　范围

本文件规定了代森联可湿性粉剂的技术要求、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.

本文件适用于代森联可湿性粉剂产品的质量控制.
注:代森联和乙撑硫脲的其他名称、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/T６０１　化学试剂　标准滴定溶液的制备

GB/T６０３　化学试剂　试验方法中所用制剂及制品的制备

GB/T１６００—２０２１　农药水分测定方法

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/T５４５１　农药可湿性粉剂润湿性测定方法

GB/T８１７０—２００８　数值修约规则与极限数值的表示和判定

GB/T１４８２５　农药悬浮率测定方法

GB/T１６１５０—１９９５　农药粉剂、可湿性粉剂细度测定方法

GB/T１９１３６—２０２１　农药热储稳定性测定方法

GB/T２８１３７　农药持久起泡性测定方法

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

均匀的疏松粉末,不应有团块.

４２　技术指标

代森联可湿性粉剂应符合表１的要求.

表１　代森联可湿性粉剂技术指标

项目 指标

代森联质量分数,％ ７００＋３５
－２５

锌质量分数,％ １４０＋２５
－１６

砷质量分数a,(μg/g) ≤２０
乙撑硫脲(ETU)质量分数,％ ≤０５
水分,％ ≤３０

１
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表１ (续)

项目 指标

pH ５０~８０

湿筛试验(通过７５μm试验筛),％ ≥９８
悬浮率,％ ≥７０
润湿时间,s ≤９０
持久起泡性(１min后泡沫量),mL ≤６０

热储稳定性

　热储后,代森联质量分数应不低于热储前测得质量分数的９５％,

ETU质量分数、pH、湿筛试验、悬浮率、润湿时间和持久起泡性仍应

符合本文件的要求为合格

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５３３的规定执行.用随机数表法确定取样抽样的包装件;最终取样量应不

少于２００g.

５３　鉴别试验

５３１　高效液相色谱法

本鉴别试验可与代森联质量分数的测定同时进行.在相同的色谱操作条件下,衍生化后的试样溶液

中主色谱峰保留时间与标样溶液中代森联衍生物保留时间的相对差值应不大于１５％.

５３２　双硫腙比色法

５３２１　试剂和仪器

５３２１１　三氯甲烷.

５３２１２　冰乙酸.

５３２１３　双硫腙三氯甲烷溶液:ρ双硫腙 ＝１g/kg.

５３２１４　氢氧化钠溶液:ρ(氢氧化钠)＝４０g/L.

５３２１５　双硫腙冰乙酸溶液:取双硫腙三氯甲烷溶液２mL,加入冰乙酸０２５mL,用三氯甲烷稀释至

１０mL,摇匀.

５３２１６　中速定性滤纸.

５３２１７　毛细管.

５３２２　测定步骤

试验一:称取试样约０５g,加入２mL~３mL蒸馏水,搅拌,使试样分散均匀.用毛细管将制备好的

试样点滴到滤纸上,滴成粉点,放置使其自然晾干.
用毛细管吸取双硫腙冰乙酸溶液,滴至粉点上,粉点中心外环皆应呈粉红色.
试验二:称取试样约０５g,加入２mL~３mL三氯甲烷,搅拌,使试样分散均匀.用毛细管将制备好

的试样点滴到滤纸上,滴成粉点,放置使其自然晾干.
用毛细管吸取双硫腙三氯甲烷溶液,滴至粉点上,粉点中心应呈亮紫色.
试验三:称取试样约０５g,加入２mL~３mL三氯甲烷,搅拌,使试样分散均匀.用毛细管将制备好

的试样点滴到滤纸上,滴成粉点,放置使其自然晾干.
用毛细管吸取氢氧化钠溶液,滴至粉点上,粉点中心应呈白色,粉点外环应无色.
代森联定性应同时满足以上３个试验.

２
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５４　外观的测定

采用目测法测定.

５５　代森联质量分数的测定

５５１　化学法(仲裁法)

５５１１　方法提要

试样于煮沸的氢碘酸Ｇ冰乙酸溶液中分解,生成乙二胺盐、二硫化碳及干扰分析的硫化氢气体.先用

乙酸铅溶液吸收硫化氢,再用氢氧化钾Ｇ甲醇溶液吸收二硫化碳,并生成甲基磺原酸钾,吸收二硫化碳的氢

氧化钾Ｇ甲醇溶液用乙酸中和后立即以碘标准滴定溶液滴定.
反应式如下:

５５１２　试剂和溶液

５５１２１　甲醇.

５５１２２　冰乙酸溶液:体积分数Φ(冰乙酸)＝３６％.

５５１２３　氢碘酸溶液:体积分数Φ(氢碘酸)＝４５％.

５５１２４　氢氧化钾Ｇ甲醇溶液:ρ(氢氧化钾)＝１１０g/L.

５５１２５　氢碘酸Ｇ冰乙酸溶液:ψ(氢碘酸∶冰乙酸)＝１３∶８７(使用前配制).

５５１２６　乙酸铅溶液:ρ(乙酸铅)＝１００g/L.

５５１２７　二乙基二硫代氨基甲酸钠三水合物:试验物质按如下方法检查纯度:溶解约０５g该物于

１００mL水中,用碘标准滴定溶液滴定,以淀粉为指示剂,１mL碘溶液[c(１/２I２)＝０１０００mol/L]相当于

００２２５３g二乙基二硫代氨基甲酸钠.

５５１２８　碘标准滴定溶液:c(１
２I２)＝０１mol/L,按 GB/T６０１配制和标定.

５５１２９　酚酞乙醇溶液:ρ(酚酞)＝１０g/L,按 GB/T６０３配制.

５５１２１０　淀粉溶液:ρ(淀粉)＝１０g/L,按 GB/T６０３配制.

５５１３　代森联测定装置及装置回收率的测定

５５１３１　代森联测定装置

５５１３２　装置回收率的测定

操作步骤同５５１４,用二乙基二硫代氨基甲酸钠代替代森联样品,用来检查仪器及试剂.装置回收

率应在９９％~１０１％.

５５１４　测定步骤

称取约含代森联样品０２g(精确至００００１g)的试样置于圆底烧瓶中,第一吸收管加５０mL乙酸铅

溶液,第二吸收管加５０mL氢氧化钾Ｇ甲醇溶液.连接代森联测定装置,并检查装置的密封性.打开冷却

水,开启抽气源,控制抽气速度(抽气速度控制在加酸管无返液现象,每秒２个~６个气泡),使气泡均匀稳

定地通过吸收管.
３
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　　标引序号说明:

１———１５０mL烧瓶;５———第二吸收管;

２———直形冷凝管;６———球磨;

３———长颈漏斗(加酸管);７———夹子.

４———第一吸收管;

图１　代森联测定装置

通过长颈漏斗向圆底烧瓶加５０mL氢碘酸Ｇ冰乙酸溶液,摇匀.同时立即加热烧瓶,小心控制防止反

应液冲出,保持微沸５０min.停止加热,拆开装置,取下第二吸收管,将内容物用２００mL水分３次洗入

５００mL锥形瓶中.以酚酞指示液检查吸收管,洗至管内无内残物,用３６％冰乙酸中和至酚酞退色,再过

量３滴~４滴,立即用碘标准滴定溶液滴定.同时不断摇动,近终点时加３mL淀粉指示液,继续滴定至溶

液呈浅灰紫色.同时作空白试验.

５５１５　计算

试样中代森联的质量分数按公式(１)计算.

ω１＝
c×(V１－V０)×M１

m×１０００×８ ×１００ (１)

式中:

ω１　 ———代森联质量分数的数值,单位为百分号(％);

c ———碘标准滴定溶液实际浓度的数值,单位为摩尔每升(mol/L);

V１ ———滴定试样溶液消耗碘标准滴定溶液体积的数值,单位为毫升(mL);

V０ ———滴定空白溶液消耗碘标准滴定溶液体积的数值,单位为毫升(mL);

M１ ———代森联摩尔质量的数值,单位为克每摩尔(g/mol)(M１＝１０８８７);

m ———试样质量的数值,单位为克(g);

１０００———单位换算系数;

８ ———换算系数.

５５１６　允许差

４
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代森联质量分数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.

５５２　高效液相色谱法

５５２１　方法提要

代森联中的锌离子与鳌合剂乙二胺四乙酸二钠(EDTA)在碱性条件下形成络合物和水溶性的乙撑双

硫代氨基甲酸负离子(简称代森联衍生物).以甲醇和缓冲液为流动相,使用 C１８为填料的不锈钢柱和紫

外检测器,在波长２８２nm 下对试样中代森联衍生物进行液相色谱分离,外标法定量.
代森联衍生化过程反应方程式如下:

５５２２　试剂和溶液

５５２２１　甲醇:色谱纯.

５５２２２　四丁基硫酸氢铵.

５５２２３　乙二胺四乙酸二钠.

５５２２４　磷酸氢二钠.

５５２２５　亚硫酸钠.

５５２２６　氢氧化钠.

５５２２７　氢氧化钠溶液:ρ(NaOH )＝５０g/L.

５５２２８　代森联标样:已知代森联质量分数,ω≥９００％.

５５２２９　缓冲溶液 A:分别称取３４０g四丁基硫酸氢铵、３７２g乙二胺四乙酸二钠、１４２g磷酸氢二

钠溶于１０００mL水中,用氢氧化钠溶液调pH＝１０,超声混匀后用滤膜过滤后,备用.

５５２２１０　缓冲溶液B:分别称取７４４g乙二胺四乙酸二钠、１４２g磷酸氢二钠溶于１０００mL水中,
用氢氧化钠溶液调pH＝１２５,再加入３g亚硫酸钠,溶解并混合均匀后放置冰箱中(至少５０min),备用.

５５２３　仪器

５５２３１　高效色谱仪:具有可变波长紫外检测器.

５５２３２　色谱柱:１５０mm×４６mm (内径)不锈钢柱,内装 C１８、５μm 填充物(或具同等效果的色

谱柱).

５５２３３　过滤器:滤膜孔径约０４５μm.

５５２３４　超声波清洗器.

５５２４　液相色谱操作条件

５５２４１　流动相:ψ(甲醇∶缓冲溶液A)＝３０∶７０.

５５２４２　流速:１０mL/min.

５５２４３　柱温:室温(温度变化应不大于２℃).

５５２４４　进样体积:５μL.

５５２４５　检测波长:２８２nm.

５５２４６　保留时间:代森联衍生物约７０min.

５５２４７　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.典型的衍生化后的代森联可湿性粉剂的高效液相色谱图见图２.

５５２５　测定步骤

５５２５１　标样溶液的制备

５
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　　标引序号说明:

１———代森联衍生物.

图２　衍生化后的代森联可湿性粉剂的高效液相色谱图

称取含００４g(精确至００００１g)代森联的标样,置于１００mL容量瓶中,振摇下加入８０mL缓冲溶

液B,在超声波中超声１０min(超声波水浴中加冰块,使超声温度不高于２０℃),用缓冲溶液B稀释至刻

度,摇匀.用移液管移取５mL上述溶液于５０mL容量瓶中,用缓冲溶液B稀释至刻度,摇匀,用滤膜过滤

备用.

５５２５２　试样溶液的制备

称取含００４g(精确至００００１g)代森联的试样,置于１００mL容量瓶中,振摇下加入８０mL缓冲溶

液B,在超声波中超声１０min(超声波水浴中加冰块,使超声温度不高于２０℃),用缓冲溶液B稀释至刻

度,摇匀.用移液管移取５mL上述溶液于５０mL容量瓶中,用缓冲溶液B稀释至刻度,摇匀,用滤膜过滤

备用.

５５２５３　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,直至相邻两针代森联衍生物的峰面

积相对变化小于１５％后,按照标样溶液、试样溶液、试样溶液、标样溶液的顺序进行分析测定.

５５２６　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代森联衍生物的峰面积分别进行平均,试样中

代森联的质量分数按公式(２)计算.

ω１＝
A２×m１×ωb１

A１×m２
(２)

式中:

ω１———代森联质量分数的数值,单位为百分号(％);

A２———试样溶液中代森联衍生物峰面积的平均值;

m１———标样质量的数值,单位为克(g);

ωb１———标样中代森联质量分数的数值,单位为百分号(％);

A１———标样溶液中代森联衍生物峰面积的平均值;

m２———试样质量的数值,单位为克(g).

５５２７　允许差

代森联质量分数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　锌质量分数的测定

５６１　方法提要

试样经乙二胺四乙酸二钠溶液溶解,导入原子吸收光谱仪中,火焰原子化后,测定锌特征吸收光谱下

的吸光度,用锌标准溶液测定的工作曲线定量.锌质量分数的测定也可采用化学法,具体分析方法见附录

B中的B１.
６
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５６２　试剂和溶液

５６２１　乙二胺四乙酸二钠.

５６２２　乙二胺四乙酸二钠溶液:称取７４４g乙二胺四乙酸二钠,溶于１０００mL水中.

５６２３　锌标准溶液:质量浓度ρ(Zn)＝１０００μg/mL,冷藏保存.

５６３　仪器

５６３１　原子吸收光谱仪.

５６３２　锌空心阴极灯.

５６４　试样溶液的制备

称取００６g(精确至００００１g)试样于１００mL容量瓶中,加入８０mL乙二胺四乙酸二钠溶液超声波

振荡５min,用乙二胺四乙酸二钠溶液定容至刻度,摇匀.用移液管移取上述溶液０５mL于５０mL容量

瓶中,用乙二胺四乙酸二钠溶液定容至刻度,摇匀.
同时按上述方法制备不加代森联可湿性粉剂试样的空白溶液作为参比溶液.

５６５　标准曲线的绘制

５６５１　标准储备溶液的制备

锌标准储备溶液:ρ(Zn)＝１０μg/mL.吸取０５mL的锌标准溶液于５０mL容量瓶中,用水稀释至刻

度,摇匀.

５６５２　锌标准工作溶液的配制

分别移取０mL、０５mL、０８mL、１５mL、３０mL、５０mL的锌标准储备溶液于６个５０mL容量

瓶中,分别用水稀释至刻度,摇匀,相应的锌标准工作溶液的质量浓度分别为０μg/mL、０１０μg/mL、

０１６μg/mL、０３０μg/mL、０６０μg/mL、１００μg/mL.

５６５３　标准曲线的测定

待仪器稳定并调节零点后,以不加锌的标准溶液为参比溶液,于波长２１３９nm 下测定锌各标准工作

溶液的吸光度.以质量浓度为横坐标、相应的吸光度为纵坐标,绘制标准曲线.

５６６　测定

在与标准曲线测定相同的条件下,测定试样溶液的吸光度,在标准曲线上查出相应的浓度.

５６７　计算

在标准曲线上查出锌的浓度,试样中锌的质量分数按公式(３)计算.

ω２＝
V２×ρ１×n
m１×１０６ ×１００ (３)

式中:

ω２———试样中锌质量分数的数值,单位为百分号(％);

V２———试样定容体积的数值,单位为毫升(mL),V２＝１００;

ρ１ ———标准曲线上查出锌质量浓度的数值,单位为微克每毫升(μg/mL);

n ———样品的稀释倍数,n ＝１００;

m１———试样质量的数值,单位为克(g);

１０６———单位换算系数.

５６８　允许差

锌质量分数２次平行测定结果之相对差应不大于５％,取其算术平均值作为测定结果.

５７　砷质量分数的测定

５７１　方法提要

试样用酸消解后制备成水溶液,用原子荧光光谱仪测定该溶液中砷元素的含量,其定量限为

００１μg/g.砷质量分数测定也可采用化学法,具体操作见B２.

５７２　试剂和溶液

７
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５７２１　硝酸溶液:c(HNO３)＝０２mol/L.

５７２２　高氯酸.

５７２３　盐酸:ω(HCL)＝３６０％~３８０％.

５７２４　混酸:ψ(HCL∶HNO３)＝１∶３.

５７２５　盐酸溶液:ψ(HCL∶H２O)＝１∶９.

５７２６　双氧水.

５７２７　抗坏血酸.

５７２８　硫脲.

５７２９　抗坏血酸Ｇ硫脲混合溶液:称取１０g抗坏血酸和１０g硫脲用１００mL水溶解.

５７２１０　砷标准溶液:ρ(As)＝１０mg/mL.密封冷藏.

５７２１１　硼氢化钾.

５７２１２　氢氧化钠.

５７２１３　高纯氩气.

５７３　仪器

５７３１　原子荧光光谱仪.

５７３２　砷空心阴极灯.

５７３３　电热板.

５７４　原子荧光光谱操作条件

５７４１　光电倍增管负高压:２６０V.

５７４２　灯电流:８０mA.

５７４３　载气流量:６００mL/min.

５７４４　辅气流量:８００mL/min.

５７４５　泵转速:１００r/min.

５７４６　积分时间:５s.

５７５　测定步骤

５７５１　标样溶液的制备

５７５１１　砷标准储备液的配制

用移液管吸取砷标准溶液１mL于１０００mL容量瓶中,用硝酸溶液定容.配成１mg/L的标准储备

液.冰箱冷藏保存,有效期一个月.

５７５１２　砷标准工作溶液的配制

在０μg/L~１０μg/L的浓度范围内配制６档不同浓度的标准溶液.
分别吸取一定量的１mg/L的砷标准储备液０mL、０１mL、０２mL、０３mL、０４mL、０５mL于６个

５０mL容量瓶中,加入盐酸溶液２５mL,再加入抗坏血酸Ｇ硫脲混合液５mL,用水定容至５０mL.室温放

置２h 以上.相应的砷标准工作溶液的质量浓度分别为 ０μg/L、２０μg/L、４０μg/L、６０μg/L、

８０μg/L、１００μg/L.

５７５２　试样溶液的制备

５７５２１　试样溶液的消解

称取试样０５g(精确至００００１g),置于１５０mL锥形瓶中,加入１０mL硝酸,将锥形瓶放在电热板

上缓慢加热,直至黄烟基本消失;稍冷后加入１０mL混酸,在加热器上大火加热,至试样完全消解而得到

透明的溶液(有时需酌情补加混酸);稍冷后加入１０mL水,加热至沸且冒白烟,再保持数分钟以驱除残余

的混酸,冷却至室温.

５７５２２　试样溶液的配制

８
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把制得的消解溶液全部转移到５０mL容量瓶中(若溶液出现浑浊、沉淀或机械性杂质,则务必过滤),
用水定容到５０mL.

当试样中砷的质量分数小于２５μg/g时,取定容后的消解液２０mL,置于５０mL容量瓶中,加入抗坏

血酸Ｇ硫脲混合液５mL,然后用盐酸溶液定容到５０mL,室温放置２h以上.
当试样中砷的质量分数在２５μg/g~１０μg/g,取定容后的消解液５mL,置于５０mL容量瓶中,加入

抗坏血酸Ｇ硫脲混合液５mL,再加入盐酸溶液２５mL,并用水定容到５０mL,室温放置２h以上.
当试样中砷的质量分数大于１０μg/g时,取定容后的消解液０５mL,置于５０mL容量瓶中,加入抗坏

血酸Ｇ硫脲混合液５mL,再加入盐酸溶液２５mL,并用水定容到５０mL,室温放置２h以上.
同时按相同方法制备不加试样的空白溶液.

５７６　测定

待原子荧光光谱仪稳定后,依次测定各标准溶液的荧光强度,并绘制出标准曲线.然后测定空白溶液

和试样溶液的荧光强度.

５７７　计算

试样中砷的质量分数按公式(４)计算.

ω３＝
(ρ２－ρ０)×V５

m２×１０００ ×
V４

V３
(４)

式中:

ω３ 　———试样中砷质量分数的数值,单位为微克每克(μg/g);

ρ２ ———试样溶液的荧光强度在标准曲线上所对应的砷质量浓度的数值,单位为微克每升(μg/L);

ρ０ ———空白溶液的荧光强度在标准曲线上所对应的砷质量浓度的数值,单位为微克每升(μg/L);

V５ ———消解后试样测定溶液体积的数值,单位为毫升(mL),V５＝５０mL;

m２ ———试样质量的数值,单位为克(g);

V４ ———消解后试样体积的数值,单位为毫升(mL),V４＝５０mL;

V３ ———消解后移取试样体积的数值,单位为毫升(mL);

１０００———单位换算系数.

５７８　允许差

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

５８　乙撑硫脲(ETU)质量分数的测定

５８１　方法提要

试样用甲醇溶液溶解,以甲醇＋水为流动相,使用 C１８为填料的不锈钢柱和紫外检测器,在波长

２３３nm下,对试样中 ETU进行反相高效液相色谱分离,外标法定量(方法中 ETU 质量浓度最低定量限

为４×１０－５ mg/mL,样品中ETU质量分数最低定量限为０００１％).

５８２　试剂和溶液

５８２１　甲醇:色谱纯.

５８２２　甲醇溶液:ψ(甲醇∶水)＝４０∶６０.

５８２３　水:超纯水或新蒸二次蒸馏水.

５８２４　ETU标样:已知质量分数,ω≥９８０％.

５８３　仪器

５８３１　高效液相色谱仪:具有可变波长紫外检测器.

５８３２　色谱柱:２５０mm×４６mm(内径)不锈钢柱,内装 C１８、５μm 填充物(或具同等效果的色谱柱).

５８３３　过滤器:滤膜孔径约０４５μm.

５８３４　超声波清洗器.

５８４　高效液相色谱操作条件

９
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５８４１　流动相洗脱条件见表２.

表２　流动相洗脱条件

时间,min 甲醇,％ 水,％

０ ７ ９３
４ ７ ９３
７ ３０ ７０
１０ ３０ ７０
１１ ７ ９３
１８ ７ ９３

５８４２　流速:１０mL/min.

５８４３　柱温:室温(温度变化应不大于２℃).

５８４４　检测波长:２３３nm.

５８４５　进样体积:５μL.

５８４６　保留时间:ETU约３０min.

５８４７　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.典型的代森联可湿性粉剂的高效液相色谱图(测定ETU)见图３.

　　说明:

１———ETU.

图３　代森联可湿性粉剂的高效液相色谱图(测定ETU)

５８５　测定步骤

５８５１　标样溶液的制备

称取００１g(精确至００００１g)ETU 标样于５０mL容量瓶中,加入４０mL甲醇溶液超声波振荡

３min,冷却至室温,用甲醇溶液稀释至刻度,摇匀.用移液管移取上述溶液１mL于２５mL容量瓶中,用
甲醇溶液稀释至刻度,摇匀.

５８５２　试样溶液的制备

称取０２g(精确至００００１g)代森联试样于５０mL容量瓶中,加入４０mL甲醇溶液超声波振荡

３min,冷却至室温,用甲醇溶液稀释至刻度,摇匀.

５８５３　测定

在上述操作条件下,待仪器稳定后,连续注入数针标样溶液,直至相邻两针 ETU 峰面积相对变化小

于１０％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.

５８６　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ETU峰面积分别进行平均,试样中ETU 的质

量分数按公式(５)计算.
０１
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ω４＝
A４×m５×ωb２

A３×m６×n１
(５)

式中:

ω４———ETU质量分数的数值,单位为百分号(％);

A４———试样溶液中ETU峰面积的平均值;

m５———ETU标样质量的数值,单位为克(g);

ωb２———ETU标样质量分数的数值,单位为百分号(％);

A３———标样溶液中ETU峰面积的平均值;

m６———试样质量的数值,单位为克(g);

n１———标样的稀释倍数,n１＝２５.

５８７　允许差

ETU质量分数２次平行测定结果之相对差应不大于１５％,取其算术平均值作为测定结果.

５９　水分的测定

５９１　共沸蒸馏法(仲裁法)
按 GB/T１６００—２０２１中４３的规定执行.

５９２　卤素水分测定仪法

５９２１　仪器

５９２１１　卤素水分测定仪.

５９２１２　铝箔盘.

５９２１３　镊子.

５９２２　操作条件

５９２２１　温度:(１０５±０５)℃.

５９２２２　加热时间:１５min.

５９２３　测定步骤

接通仪器电源,设置操作条件、开始自我校正.校正完毕后放入干燥恒重的铝箔盘,待仪器天平读数

稳定后,按回零键.
将５g(精确至０００１g)试样均匀铺平于铝箔盘中,厚度在１mm 左右.打开加热键,仪器开始运行,

运行结束后仪器所显示的数值,即为试样中水分.

５９２４　允许差

２次平行测定结果之相对差应不大于２０％,取其算术平均值作为测定结果.

５１０　pH的测定

按 GB/T１６０１的规定执行.

５１１　湿筛试验

按 GB/T１６１５０—１９９５中２２的规定执行.

５１２　悬浮率的测定

５１２１　化学法

按 GB/T１４８２５—２００６中４１进行.称取含０５g(精确至００００１g)代森联的试样.将剩余的１/１０
悬浮液转移至事先垫有定量滤纸的 G２漏斗中过滤,并用少许水冲洗后,将滤饼连同滤纸一起放入圆底烧

瓶中,按照５５１的方法测定代森联质量,按公式(６)计算其悬浮率.

ω５＝
m７×ω１－c×(V５－V４)×M１÷８０

m７×ω１
×１１１１ (６)

式中:

ω５　 ———悬浮率的数值,单位为百分号(％);
１１
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m７ ———试样质量的数值,单位为克(g);

ω１ ———试样中代森联质量分数的数值,单位为百分号(％);

c ——— 碘标准滴定溶液实际浓度的数值,单位为摩尔每升(moL/L);

V５ ———滴定试样溶液消耗碘标准滴定溶液体积的数值,单位为毫升(mL);

V４ ——— 滴定空白溶液消耗碘标准滴定溶液体积的数值,单位为毫升(mL);

M１ ———代森联摩尔质量的数值,单位为克每摩尔(g/mol)(M１＝１０８８６);

８０ ———换算系数;

１１１１———测定体积与总体积的换算系数.

５１２２　高效液相色谱法

按GB/T１４８２５—２００６中４１进行.称取含０５g(精确至００００１g)代森联的试样.用６０mL缓冲溶

液B将量筒内剩余的２５mL悬浮液及沉淀物全部转移至１００mL容量瓶中,用缓冲溶液B定容至刻度,在超

声波(冰水浴)下振荡１０min,摇匀,过滤.按５５２的方法测定代森联质量,按公式(７)计算其悬浮率.

ω５＝
m７×ω１－(A６×m８×ωb１)÷A５

m７×ω１
×１１１１ (７)

式中:

ω５　 ———悬浮率的数值,单位为百分号(％);

m７ ———试样质量的数值,单位为克(g);

ω１ ———试样中代森联质量分数的数值,单位为百分号(％);

A６ ———试样溶液中代森联衍生物峰面积的平均值;

m８ ———代森联标样质量的数值,单位为克(g);

ωb１ ———标样中代森联质量分数的数值,单位为百分号(％);

A５ ———标样溶液中代森联衍生物峰面积的平均值;

１１１１———测定体积与总体积的换算系数.

５１３　润湿时间的测定

按 GB/T５４５１的规定执行.

５１４　持久起泡性的测定

按 GB/T２８１３７的规定执行.

５１５　热储稳定性试验

按 GB/T１９１３６—２０２１中４４１的规定执行.热储时,样品应密封储存,热储前后质量变化率应不大

于１０％.

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

除外观代森联质量分数、水分、pH、湿筛试验、悬浮率、润湿时间、持久起泡性.

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.
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按第５章的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,代森联可湿性粉剂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

代森联可湿性粉剂的标志、标签、包装应符合 GB３７９６的规定;代森联可湿性粉剂的包装应采用清

洁、干燥的复合膜袋或铝箔袋包装.也可根据用户要求或订货协议采用其他形式的包装,但需符合 GB
３７９６的规定.

８２　储运

代森联可湿性粉剂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;应避免与皮肤、眼睛接触,防止由口鼻吸入.
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附　录　A
(资料性)

代森联和乙撑硫脲的其他名称、结构式和基本物化参数

　

A１　代森联

代森联的其他名称、结构式和基本物化参数如下:
———ISO通用名称:Metriam;
———CAS登录号:[９００６Ｇ４２Ｇ２];
———化学名称:乙撑双二硫代氨基甲酸锌氨合物与１,２—亚乙基秋兰姆二硫化物的聚合物;
———结构式:

———分子式:(C１６H３３N１１S１６Zn３)x;
———相对分子质量:(１０８８７)x;
———生物活性:杀菌;
———沸点:低于沸点时分解;
———蒸汽压(２０℃):小于１×１０－２ mPa;
———溶解性:难溶于水,不溶于大多数有机溶剂,但能溶于吡啶中;
———稳定性:在紫外线下、强酸、强碱条件下不稳定.热稳定性差.

A２　乙撑硫脲

乙撑硫脲的其他名称、结构式和基本物化参数如下:
———ISO通用名称:Ethylenethiourea;
———乙撑硫脲的其他名称:ETU;
———CAS登录号:[９６Ｇ４５Ｇ７];
———化学名称:四氢咪唑Ｇ２Ｇ硫酮;
———结构式:

———分子式:C３H６SN２;
———相对分子质量:１０２２;
———熔点 (℃):１９７８~１９９２;
———溶解度:易溶于水(２０℃,１９g/L),溶于乙醇、甲醇、乙二醇和吡啶等极性溶剂,不溶于丙酮、醚、

苯、氯仿、石油醚等.
４１



NY/T４３９３—２０２３

附　录　B
(资料性附录)

化学法测定代森联中锌、砷的质量分数

　

B１　化学法测定锌质量分数

B１１　方法提要

试样以浓硝酸分解后,用氢氧化钠溶液中和,在乙酸Ｇ乙酸钠缓冲溶液中加８Ｇ羟基喹啉进行沉淀,用玻

璃砂芯漏斗过滤后恒重.
反应式如下:

B１２　试剂和溶液

B１２１　硝酸.

B１２２　抗坏血酸.

B１２３　氢氧化钠溶液Ⅰ:ρ(NaOH)＝８０g/L.

B１２４　氢氧化钠溶液Ⅱ:ρ(NaOH)＝４００g/L.

B１２５　８Ｇ羟基喹啉乙醇溶液:ρ(８Ｇ羟基喹啉)＝１０g/L.

B１２６　乙酸Ｇ乙酸钠缓冲溶液:称取１３６g乙酸钠(CH３COONa３H２O)溶于适量水,加１０８mL冰乙

酸,用水稀释至１０００mL.

B１３　仪器

B１３１　玻璃砂芯漏斗:G２、G４.

B１３２　恒温水浴.

B１３３　电热板.

B１３４　烘箱.

B１４　测定步骤

称取约含００２g(精确至００００１g)锌的试样,置于２５０mL碘量瓶中,加入２０mL浓硝酸,缓慢加热

至无棕色气体产生,防止暴沸,冷却,加５０mL水.将溶液用G２漏斗过滤至５００mL烧杯中,用１５０mL水

分５次洗涤,加０５g抗坏血酸,溶解后用氢氧化钠溶液Ⅱ中和至pH≈２,再用氢氧化钠溶液Ⅰ中和至

pH≈４,加入２０mL乙酸Ｇ乙酸钠缓冲溶液,加热至８０℃,边搅动边加入１５mL８Ｇ羟基喹啉溶液,在８０℃
下保持２５min,并不时搅动,用恒重的 G４漏斗过滤,每次用１０mL热水,搅动沉淀洗涤７次,于１１０℃~
１１５℃烘箱烘至恒重.

B１５　计算

试样中锌质量分数按公式(B１)计算.

ω６＝
m１０×M２

m９×M３
×１００ (B１)

式中:

ω６ ———锌质量分数的数值,单位为百分号(％);
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m１０———沉淀物质量的数值,单位为克(g);

M２ ———锌摩尔质量的数值,单位为克每摩尔(g/mol)(M２＝６５３８);

m９ ———试样质量的数值,单位为克(g);

M３ ———８Ｇ羟基喹啉锌的摩尔质量的数值,单位为克每摩尔(g/mol)(M３＝３５３７１).

B１６　允许差

锌质量分数２次平行测定结果之相对差不大于５％,取其算术平均值作为测定结果.

B２　化学法测定砷质量分数

B２１　方法提要

在酸性介质中,用锌还原砷,生成砷化氢,导入二乙基二硫代氨基甲酸银[Ag(DDTC)]吡啶溶液中,
生成紫红色的可溶性胶态银,在吸收波长５４０nm 处,对其进行吸光度的测量.

生成胶态银的反应式:AsH３＋６Ag(DDTC)６Ag＋３H(DDTC)＋As(DDTC)３
B２２　试剂和溶液

B２２１　浓硝酸.

B２２２　抗坏血酸.

B２２３　浓盐酸.

B２２４　盐酸溶液:ψ(盐酸∶水)＝７５∶２５.

B２２５　锌粒:粒径为０５mm~１mm.

B２２６　二乙基二硫代氨基甲酸银[Ag(DDTC)]吡啶溶液:ρ[Ag(DDTC)]＝５g/L(储于密闭棕色玻璃瓶中,
避光照射,有效期为２周).

B２２７　碘化钾溶液:ρ(kI)＝１５０g/L.

B２２８　氯化亚锡盐酸溶液:ρ(SnCl２２H２O)＝４００g/L,按 GB/T６０３配制.

B２２９　氢氧化钠溶液:ρ(NaOH)＝５０g/L.

B２２１０　乙酸铅溶液:ρ(乙酸铅)＝２００g/L.

B２２１１　三氧化二砷:烘至恒重保存于硫酸干燥器中.

B２２１２　砷标准溶液 A:准确称取０１３２０g三氧化二砷(优级纯),置于１００mL烧杯中,用２mL氢氧

化钠溶液溶解,转移至１０００mL容量瓶中,用水稀释至刻度,摇匀[此溶液ρ(As)＝１００μg/mL].

B２２１３　砷标准溶液 B:吸取２５０mLA溶液,置于１０００mL容量瓶中,用水稀释至刻度,摇匀[此溶

液ρ(As)＝２５０μg/mL].此溶液使用时现配.

B２２１４　乙酸铅脱脂棉:脱脂棉于乙酸铅溶液中浸透,取出在室温下晾干,保存在密闭容器中.

B２３　仪器

B２３１　测定砷的所有玻璃仪器,必须用浓硫酸Ｇ重铬酸钾洗液洗涤,再以水清洗干净,干燥备用.

B２３２　分光光度计:具有５４０nm 波长.

B２３３　定砷仪:１５球定砷仪装置 (如图B１所示),或其他经试验证明,在规定的检验条件下,能给出

相同结果的定砷仪.

B２４　测定步骤

B２４１　试液的制备

称取５g(精确至００００１g)试样置于２５０mL烧杯中,加入３０mL盐酸和１０mL硝酸,盖上表面

皿,在电热板上煮沸３０min后,移开表面皿继续加热,使酸溶液蒸发至干,以赶尽硝酸.冷却后,加入

５０mL盐酸溶液,加热溶解,用水完全洗入２００mL容量瓶中,冷却后用水稀释至刻度,摇匀.

B２４２　工作曲线的绘制

B２４２１　标准显色溶液的制备
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　　标引序号说明:

１———１００mL锥形瓶,用于发生砷化氢;

２———连接管,用于捕集硫化氢;

３———１５球吸收器,吸收砷化氢.

图B１　１５球定砷仪

分别吸取砷标准储备液B０mL、１０mL、２０mL、４０mL、６０mL、８０mL于６个１００mL锥形瓶

中,相应砷的质量分别为０μg、２５μg、５０μg、１００μg、１５０μg、２００μg,于各锥形瓶中加１０mL盐酸和

一定量水,使体积约为４０mL,然后再加２mL碘化钾溶液和２mL氯化亚锡盐酸溶液,摇匀,放置１５min.
在连接管末端装入少量乙酸铅脱脂棉,用于吸收反应时逸出的硫化氢.移取５０mL二乙基二硫代

氨基甲酸银吡啶溶液于１５球吸收器中,将连接管接在吸收器上.
称量５g锌粒加入锥形瓶中迅速连接好仪器,使反应进行约４５min,拆下吸收器,充分摇匀生成的紫

红色胶银.

B２４２２　标准显色溶液的测定

在５４０nm 波长下,以水为参比,测定各标准显色溶液的吸光度,在测定的同时做空白试验.
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B２４２３　工作曲线的绘制

以砷质量为横坐标、测得的各标准显色溶液的吸光度值减去空白吸光度值为纵坐标绘制工作曲线.

B２４２４　测定

吸取２５mL试液于１００mL锥形瓶中,加１０mL盐酸和一定量水,使体积约为４０mL,然后加入１g
抗坏血酸、２mL碘化钾溶液和２mL氯化亚锡盐酸溶液,摇匀,放置１５min.

在连接管末端装入少量乙酸铅脱脂棉,用于吸收反应时逸出的硫化氢.移取５０mL二乙基二硫代

氨基甲酸银吡啶溶液于１５球吸收器中,将连接管接在吸收器上.
称量５g锌粒加入锥形瓶中迅速连接好仪器,使反应进行约４５min,拆下吸收器,充分摇匀生成的紫

红色胶银.在５４０nm 波长下,以水为参比,测定试液的吸光度,在测定的同时做空白试验.

B２５　计算

在工作曲线上查出砷的质量,按公式(B２)计算出试样中砷的质量分数.

ω７＝
m１２×n２

m１１
(B２)

式中:

ω７　 ———砷质量分数的数值,单位为微克每克(μg/g);

m１２———测得试样砷质量的数值,单位为微克(μg);

m１１———试样质量的数值,单位为克(g);

n２ ———测定时试液总体积与所取试液体积之比,n２＝８.

B２６　允许差

２次平行测定结果之相对差应不大于１０％,取其算术平均值作为测定结果.
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