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[bookmark: _Toc54170337]版权声明
本文件系由中关村华清石墨烯产业技术创新联盟（简称“联盟”）组织创制的团体标准文本（含制定过程中的草案），联盟拥有本文件的著作权，受《中华人民共和国著作权法》保护。除法律所允许的情形或事先得到联盟书面许可外，任何组织和个人不得以任何理由进行复制、销售、传播本文件，或抄袭、歪曲本文件等侵权行为，否则，行为人应承担相应的民事、行政责任，构成犯罪的，将依法追究其刑事责任。其他文件引用本文件，不属侵权行为。
凡利用本文件进行或支持贸易、认证等商业活动，应事先购买正式文本或得到联盟书面授权。购买本文件或获得授权，请与联盟联系。
欢迎社会各界举报侵权盗版行为。一经查实，联盟将奖励举报人，并依法严格保护举报人信息。
联系人：戴石锋。
联系电话：13811062632。
联系邮箱：standard@c-gia.org。
联盟对本版权声明具有最终解释权。
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[bookmark: _Toc54170339]前　　言

[bookmark: _Hlk52119678]本标准按GB/T 1.1—2020《标准化工作导则 第1部分：标准的结构和编写》给出的规则起草。
[bookmark: _GoBack]我国与口罩相关的主流标准有：由中华人民共和国应急管理部提出的 GB 2626-2019《呼吸防护 自吸过滤式防颗粒物呼吸器》、由国家食品药品监督管理局提出的GB 19083-2010《医用防护口罩技术要求》和YY 0469-2011 《医用外科口罩》等。本标准将在主流口罩标准强制性技术指标要求的基础上，结合以石墨烯材料改性的非织造布制作的新型石墨烯防护口罩的功能优势以及新产品在实际生产和用户使用过程中可能存在的安全性问题，提高或新建立相对应的技术指标要求。本标准所有技术指标秉持“从优不从众”的原则确定, 以期用高标准保障石墨烯口罩的高品质供给，用高标准为我国打造新型口罩品牌奠定坚实的基础。
与GB 2626-2019《呼吸防护 自吸过滤式防颗粒物呼吸器》相比，本标准的技术方案主要差异有:
——将石墨烯抗菌防护口罩（随弃式、不含呼吸阀）分为日常防护型和医用防护型2类，以适用于普通人群和医护人员的防护需求;
——结合其它口罩标准，增加微生物指标及皮肤刺激试验、迟发性超敏反应试验、急性经口毒性试验抗菌物质溶出试验技术指标；
——医用防护型口罩增加环氧乙烷残留量、表面抗湿性和合成血液渗透3项技术指标的要求；
——基于石墨烯口罩的功能优势，提高了口罩的过滤效率（油性&非油性同时满足）和呼、吸气阻力要求;
——基于石墨烯纳米材料的改性添加，建立与石墨烯材料功能性（石墨烯材料定性分析、口罩抗菌率、石墨烯材料抗菌率、抗菌稳定性、抗病毒率、有效使用时长）及安全性（石墨烯材料迁移量、石墨烯材料的吸入毒理学、可萃取重金属含量）相关的技术指标体系及测试方法要求; 
本标准由中关村华清石墨烯产业技术创新联盟提出并归口。
本标准起草单位： 
本标准主要起草人： 
本标准的所有权和解释权归中关村华清石墨烯产业技术创新联盟。
本标准为首次发布。
如果您在本标准使用中发现错误或技术内容有不当之处，请及时与联盟秘书处联系，将意见发送到standard@c-gia.org。


[bookmark: _Toc54170340]引    言
新冠疫情持续延烧，截至2020年10月底，全球近3900万人累计确诊新冠肺炎（2019-nCoV），严重威胁着人类的生命健康和正常生活！在新冠疫苗研制成功之前，佩戴口罩仍是保护健康、减缓病毒传播最有效的手段之一。随着口罩的大规模使用，现有口罩的不足也逐渐显现，主要表现为：（1）呼吸阻力大，长时间佩戴可能造成肺功能损伤；（2）使用时效短，常规防护口罩保持有效过滤效率（≥95%）的时长仅有1～2小时；（3）功能单一，只能将病原体物理阻隔在口罩表面，无主动抗菌杀毒作用，口罩表面不断富集的病原体仍存在二次感染传播的风险。
新材料、新技术的发展是科学抗疫的有力武器。石墨烯纳米材料作为一种新兴材料，已被证实具有大的表面积和明显的抗菌、抗病毒效果。因而，采用石墨烯材料改性的熔喷布、纺粘布等制作的新型石墨烯防护口罩（简称石墨烯口罩），与传统口罩相比，展现出高效低阻、主动抗菌杀毒、使用时效长等多重优势！同时，石墨烯材料本身作为一种纳米材料，其应用安全性也应得到重视。鉴于石墨烯口罩的独特优势和未来社会需求，中关村华清石墨烯产业技术创新联盟自2020年4月初即开始组织国内相关企业、单位共同开展《石墨烯抗菌防护口罩》团体标准研制工作，通过标准、专利、文献调研和收集石墨烯口罩样品开展摸底测试，最终建立“过滤+抗菌”功效均大于95%的口罩标准（“双95口罩”），为新型石墨烯口罩生产企业提供标准支撑，为新型石墨烯口罩品牌的打造保驾护航！
石墨烯口罩将有望引领整个口罩行业发展的新方向，满足当前新冠疫情常态化及今后未知病毒出现时人们对口罩的硬需求，成为个人防护装备利器。
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石墨烯抗菌防护口罩
[bookmark: _Toc519609267][bookmark: _Toc54170341]  范围
本标准规定了石墨烯抗菌防护口罩（简称石墨烯口罩）的术语与定义、分类和标记、技术要求、检测方法、包装、标识及储运要求。
本标准适用于普通民众日常呼吸防护和医护人员在医疗环境下使用，用于阻隔颗粒物的自吸过滤式防护口罩。
本标准不适用防护有害气体和蒸气，不适用于缺氧环境、水下作业、逃生和消防环境下使用，儿童口罩可参考本标准。
[bookmark: _Toc54170342]  规范性引用文件
下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本文件。凡是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。
ISO 18184:2014(E) Textiles-Determination of antiviral activity of textile products
GB 2626-2019呼吸防护自吸过滤式防颗粒物呼吸器
GB 19083-2010 医用防护口罩技术要求
GB 2890-2009 呼吸防护 自吸过滤式防毒面具
GB/T 32610-2016 日常防护型口罩技术规范
GB 15979-2002 一次性使用卫生用品卫生标准
GB/T 18885—2009 生态纺织品技术要求
GB/T 21510-2008  纳米无机材料抗菌性能检测方法
GB T 21605-2008 化学品急性吸入毒性试验方法
GB/T 31713 抗菌纺织品安全性卫生要求
GB/T 16886.10-2005 医疗器械生物学评价 第10部分:刺激与迟发型超敏反应试验
GB/T 4745-2012 纺织品 防水性能的检测和评价 沾水法
GB/T 17593.2-2007 纺织品 重金属的测定 第2部分:电感耦合等离子体原子发射光谱法
GB/T 2912.1 纺织品 甲醛的测定 第1部分：游离和水解的甲醛(水萃取法)
GB/T 7573 纺织品 水萃取液pH值的测定
GB/T 17592 纺织品 禁用偶氮染料的测定
GB/T 23344  纺织品 4-氨基偶氮苯的测定
GB/T 18886 纺织品 色牢度试验 耐唾液色牢度
GB/T 29865 纺织品 色牢度试验  耐摩擦色牢度  小面积法
YY 0469-2011  医用外科口罩
JY/T 011-1996 透射电子显微镜方法通则
T/CGIA 001 石墨烯材料术语和代号
T/CGIA 002 含有石墨烯材料的产品命名指南
卫生部《消毒技术规范》（2002版）
[bookmark: _Hlk15946426]注：国家标准化管理委员会网站提供上述国家标准查询，网址为http://openstd.samr.gov.cn/bzgk/gb/index。
[bookmark: _Toc54170343]  术语和定义
GB 2626-2019、YY0469-2011中界定的以及下列术语和定义适用于本文件。
[bookmark: _Toc39657241]3.1
石墨烯  
每一个碳原子以sp2杂化与三个相邻碳原子键合成形成的蜂窝状结构的单碳原子层。
注：石墨烯是许多碳材料的构建单元。
[T/CGIA 001-2018 基本术语2.1]
[bookmark: _Toc39657242]3.2
石墨烯材料  
由石墨烯单独或紧密堆垛而成、层数不超过10层的二维材料及其衍生物。
注1：石墨烯材料包括单层石墨烯、双层石墨烯、多层石墨烯。
注2：常见改性方式包括氧化、氢化、氟化、磺化或异质掺杂等。
注3：石墨烯材料的宏观存在形态有薄膜、粉体、浆料和三维构造体。
注4：层数超过10层的一般称为石墨。
[T/CGIA 001-2018 石墨烯材料相关术语 3.7]
[bookmark: _Toc39657243]3.3 
石墨烯材料改性功能层
常规纺织品原料共混石墨烯材料,制备的具有石墨烯材料功能特性（抗菌、电磁屏蔽、远红外、疏水阻燃、高效过滤等）的纺织品。
注：对制备工艺不作限制，可以为湿法纺丝、熔融纺丝、静电纺丝或直接浸渍等其它复合工艺。
[bookmark: _Toc39657244]3.4 
抗菌性能
具有杀灭或妨碍细菌或真菌生长繁殖及其活性的作用（即含抑菌和杀菌）。
[GB/T 21510-2008 ,定义3.3]
3.5 
杀菌性能
具有杀灭细菌或真菌生长繁殖的作用。
[GB/T 21510-2008 ,定义3.2]
3.6
抑菌性能
具有抑制或妨碍细菌或真菌生长繁殖及其活性的作用。
[GB/T 21510-2008 ,定义3.1]
3.7 
抗病毒性能
具有改变或破坏病毒表面蛋白形态结构的特性。
[ISO 18184:2014(E),定义3.3]
[bookmark: _Toc39657249]3.8
石墨烯材料迁移量 
石墨烯改性功能层经相应的前处理后，从纺织纤维上脱落的石墨烯材料的颗粒个数或质量。
注：模拟产品实际使用场景，可选择性进行气流吹扫、摩擦作用、汗渍作用、水洗作用等前处理操作。如：口罩产品需考虑石墨烯改性功能层分别在气流、汗渍和摩擦三种因素影响下，相对应的石墨烯材料迁移量。
[bookmark: _Toc54170344]  分类和标记
[bookmark: _Toc54170345]分类
根据石墨烯口罩所适用的人群及对应的使用场景，分为日常防护型和医用防护型2类；
[bookmark: _Toc54170346]标记
根据过滤效率和抗菌率水平，石墨烯口罩的级别及对应的标记如表1所示。
表1 石墨烯口罩级别及标记
	口罩类别
	级别
	标记

	日常防护型口罩
	过滤效率&抗菌率
	≥95%
	DD 95
（Double 95%，daily used respirator）

	
	
	≥99.97%
	DD 100
（Double 99.97%，daily used respirator）

	医用防护型口罩
	过滤效率&抗菌率
	≥95%
	DM 95
（Double 95%，medical used respirator） 

	
	
	≥99.97%
	DM100
（Double 99.97%，medical used respirator）


 
[bookmark: _Toc54170347]  技术要求
[bookmark: _Toc54170348]基本要求
5.1.1 原材料要求
1）口罩原材料应对人体无害且无异味，其他限制使用物质的残留量应符合相关要求；
2）直接与面部接触的材料应对皮肤无刺激且不存在异物；
3）口罩所用材料应具有足够的强度,正常使用过程中不应出现破损和影响使用效果的变形。
5.1.2 结构设计要求
1）口罩佩戴时，应与面部密合良好，牢固地覆盖佩戴者的口、鼻部；
2）口罩上应配有可适当调节的口罩带和鼻夹，便于佩戴和摘除；
3）口罩不应存在可触及的锐利角和锐利边缘,在佩戴过程中无明显的压迫感或压痛现象,对头部活动影响较小。
5.1.3 外观要求
口罩表面不应有破损、纤维屑、油污斑渍、变形及其他明显的缺陷。
[bookmark: _Toc54170349]内在质量要求
石墨烯口罩的内在质量要求见表2。



表2 内在质量要求
	
指标 
	要求

	
	日常防护型（DD）
	医用防护型（DM）

	口罩带及口罩带与口罩体的连接处
断裂强力/N
	≥20N 
（GB 32610-2016规定20N，YY0469-2011、GB 19083-2010以及GB2626-2019随弃式面罩 均为10N）

	颗粒过滤效率
（非油性介质 & 油性介质）
	DD95 & DM 95
	≥95%

	
	DD100 & DM 100
	≥99.97%

	总泄漏率
	口罩级别
	以每个动作的TIL为评价基础时（即10人×5个动作），50个动作种至少有 46个动作的TIL
	以人的总体TIL为评价基础时，10个受试者种至少有8
个人的总体TIL

	
	DD95 & DM 95
	＜11%
	＜8%

	
	DD100 & DM 100
	＜5%
	＜2%

	吸气阻力/Pa
按照GB2626-2019 6.5方法检测
	DD95 & DM 95
	≤150

	
	DD100 & DM 100
	≤200

	呼气阻力/Pa
按照GB2626-2019 6.6方法检测
	DD95 & DM 95
	≤150

	
	DD100 & DM 100
	≤200

	口罩下方视野
	≥60°

	阻燃性能
	口罩应采用不易燃材料；口罩离开火焰后续燃时间≤5s

	耐摩擦色牢度（干/湿）a/级
	≥4

	
	

	耐唾液色牢度/级
	≥4

	甲醛含量/（mg/kg）
	≤20

	pH值
	4.0～8.5

	可分解致癌芳香胺染料 a /（mg/kg）
	禁用

	环氧乙烷残留量b/（μg/g）
	---
	≤10

	表面抗湿性
	---
	口罩外表面沾水等级不低于GB/T4754-1997中3级的规定

	
	
	

	合成血液渗透
	---
	2mL合成血液以16kPa(120mm
Hg）压力喷向口罩外侧面后，口罩内侧面不应出现渗透

	微生物指标

	细菌菌落总数/（CFU/g）
	≤200

	
	大肠菌群
	不得检出

	
	致病性化脓菌
	金黄色葡萄球菌
	不得检出

	
	
	绿脓杆菌
	不得检出

	
	
	溶血性链球菌
	不得检出

	
	真菌菌落总数/（CFU/g）
	≤100

	毒理学过敏指标
	皮肤刺激试验
	无刺激

	
	迟发性超敏反应试验
	阴性或不大于1级

	
	急性经口毒性试验
	实际无毒

	
	抗菌物质溶出试验d
	抑菌环宽度（D）≤5mm

	a：仅考核染色和印花部分；
b：仅考核经环氧乙烷处理的口罩；
c：包装上标志有“灭菌”或“无菌”字样或图示的口罩应无菌；
d：指除石墨烯材料以外的其他种类抗菌剂。



[bookmark: _Toc54170350]石墨烯材料相关技术要求
与石墨烯材料相关的技术要求见表3。
 表3 石墨烯材料相关技术要求
	
指标 
	要求

	
	日常防护型（DD）
	医用防护型（DM）

	口罩抗菌率a
	DD95 & DM 95
	≥95%

	
	DD100 & DM 100
	≥99.97%

	石墨烯材料抗菌率a
	DD95 & DM 95
	≥95%

	
	DD100 & DM 100
	≥99.97%

	抗菌稳定性
	保持1年
	产品经54℃加速试验，口罩或石墨烯材料抗菌性能仍符合相应要求

	
	保持2年
	产品经37℃加速试验，口罩或石墨烯材料抗菌性能仍符合相应要求

	抗病毒率b
	DD95 & DM 95
	企业自我申明

	
	DD100 & DM 100
	

	可萃取重金属含量/mg/kg
	锑
	≤30.0

	
	砷
	≤1.0

	
	铅
	≤1.0

	
	镉
	≤0.1

	
	铬
	≤2.0

	
	钴
	≤4.0

	
	铜
	≤50.0

	
	镍
	≤4.0

	
	汞
	≤0.02

	石墨烯材料定性分析
	宣称为石墨烯口罩的产品，经表征应具备石墨烯材料的典型特征，并出具相关证明

	石墨烯材料迁移量c/mg/ml
	气流吹扫
	≤20/协商确定

	
	汗渍作用
	≤20/协商确定

	
	摩擦作用
	≤20/协商确定

	有效使用时长
	≥8h（过滤效率、抗菌率、呼吸气阻力指标仍满足要求）

	石墨烯材料的吸入毒理学
	石墨烯材料按照GB/T 21605-2008 附录C 表C.6 急性毒性分级标准判定应为低毒。 

	a：1）金黄色葡萄球菌作为细菌繁殖体中化脓性球菌和革兰氏阳性菌的代表、大肠杆菌和肺炎克雷伯氏菌作为细菌繁殖体中肠道菌和革兰氏阴性菌的代表；2）若产品宣称具有抗真菌性能，则需增加白色念珠菌测试；3）除石墨烯材料以外，应注明添加的其他抗菌剂；
b：若产品宣称具有抗病毒性能，则需提供第三方检测报告等证明资料，并指明相对应的病毒名称及测试方法；
c：若无法给出石墨烯材料迁移率的相关信息，企业则应提供石墨烯改性功能层的制备流程，并从结构设计上进行规避（石墨烯改性功能层不作为口罩贴肤层）。



[bookmark: _Toc54170351] 检测方法
[bookmark: _Toc54170352]表观检测
抽取10个口罩，在进行实验室性能检测前，应对样品进行目测外观检查和实际佩戴，检验光线以正常自然光为准。应符合5.1的要求。

[bookmark: _Toc54170353]内在质量检测
石墨烯口罩的各项内在质量技术指标检测方法见表4。
表4 内在质量检测
	
指标 
	检查方法

	
	日常防护型（DD）
	医用防护型（DM）

	口罩带及口罩带与口罩体的连接处
断裂强力/N
	按GB/T 13773.2 规定执行

	颗粒过滤效率
（非油性介质 & 油性介质）
	DD95 & DM 95
	按GB 2626-2019 6.3规定执行

	
	DD100 & DM 100
	

	总泄漏率
	口罩级别
	按GB 2626-2019  6.4规定执行

	
	DD95 & DM 95
	

	
	DD100 & DM 100
	

	吸气阻力/Pa
	DD95 & DM 95
	按GB 2626-2019  6.5规定执行

	
	DD100 & DM 100
	

	呼气阻力/Pa
	DD95 & DM 95
	按GB 2626-2019  6.6规定执行

	
	DD100 & DM 100
	

	口罩下方视野
	按GB 2890-2009中6.8规定执行

	阻燃性能
	按GB19083-2010  5.9规定执行

	耐摩擦色牢度（干/湿）a/级
	按GB/T 29865规定执行。耐干摩擦色牢度测试口罩外层，耐湿摩擦色牢度测试与人面部接触层

	
	

	耐唾液色牢度/级
	按GB/T 18886执行

	甲醛含量/（mg/kg）
	按GB/T 2912.1规定执行

	pH值
	按GB/T 7573规定执行，试样在口罩与人面部接触层裁取

	可分解致癌芳香胺染料 a /（mg/kg）
	按GB/T 17592和GB/T 23344规定执行
注：一般，先按GB/T 17592检测，当检出苯胺和/或1,4苯二胺时，再按GB/T 23344检测

	环氧乙烷残留量b/（μg/g）
	按GB/T 14233.1-2008 9.4中规定的气相色谱法法进行试验或GB/T 16886.7-2015中的测试方法进行试验或按照GB15979-2002附录D中的测试方法进行试验。

	表面抗湿性
	按GB/T 4745-2012规定执行

	合成血液渗透
	按YY 0469-2011 5.5规定执行

	微生物指标

	细菌菌落总数/（CFU/g）
	按GB 15979-2002附录B规定执行

	
	大肠菌群
	

	
	致病性化脓菌
	

	
	真菌菌落总数/（CFU/g）
	

	毒理学过敏指标
	皮肤刺激试验
	按GB/T 16886.10—2005中规定的原发皮肤刺激方法进行试验

	
	迟发性超敏反应试验
	按GB/T 16886.10-2005中7.5规定的方法执行

	
	急性经口毒性试验
	按卫生部《消毒技术规范》（2002版）中2.3.1规定的方法执行。 

	
	抗菌物质溶出试验d
	按GB/T 31713 附录A规定的方法执行

	a：仅考核染色和印花部分；
b：仅考核经环氧乙烷处理的口罩；
c：包装上标志有“灭菌”或“无菌”字样或图示的口罩应无菌；
d：指除石墨烯材料以外的其他种类抗菌剂。




[bookmark: _Toc54170354]石墨烯材料技术指标检测
与石墨烯材料相关的技术指标的检测方法见表5。



 表5 石墨烯材料相关技术指标检测
	
指标 
	要求

	
	日常防护型（DD）
	医用防护型（DM）

	口罩抗菌性a
	DD95 & DM 95
	按GB 15979-2002附录C5规定执行

	
	DD100 & DM 100
	

	石墨烯材料抗菌性a
	DD95 & DM 95
	按GB 21510-2008 附录A规定执行

	
	DD100 & DM 100
	

	抗菌稳定性
	保持1年
	按GB 15979-2002附录C6规定执行

	
	保持2年
	

	抗病毒率b
	DD95 & DM 95
	企业自我申明

	
	DD100 & DM 100
	

	可萃取重金属含量/mg/kg
	锑
	按GB/T 17593.2-2007规定执行，并采用人造酸性汗液提取重金属

	
	砷
	

	
	铅
	

	
	镉
	

	
	铬
	

	
	钴
	

	
	铜
	

	
	镍
	

	
	汞
	

	石墨烯材料定性分析
	按JY/T 011-1996规定执行（透射电镜）或结合拉曼分析等其它表征方式

	石墨烯材料迁移量c/mg/ml
	气流吹扫
	企业自我申明（可能涉及专利）

	
	汗渍作用
	

	
	摩擦作用
	

	有效使用时长
	参考过滤效率、抗菌率和呼吸气阻力检测方法

	石墨烯材料的吸入毒理学
	按GB/T 21605-2008规定执行 

	a：1）金黄色葡萄球菌作为细菌繁殖体中化脓性球菌和革兰氏阳性菌的代表、大肠杆菌和肺炎克雷伯氏菌作为细菌繁殖体中肠道菌和革兰氏阴性菌的代表；2）注2：若产品宣称具有抗真菌性能，则需增加白色念珠菌测试；3）除石墨烯材料以外，应注明添加的其他抗菌剂；
b：若产品宣称具有抗病毒性能，则需提供第三方检测报告等证明资料，并指明相对应的病毒名称及测试方法；
c：若无法给出石墨烯材料迁移率的相关信息，企业则应提供石墨烯改性功能层的大致制备工艺，并从结构设计上进行规避（石墨烯改性功能层不作为口罩贴肤层）。



[bookmark: _Toc54170355]  检验规则
[bookmark: _Toc54170356]取样
以一次交货的同一品种、同一规格产品作为检验批。从每检验批产品中按测试要求随机抽取样品，数量至少要满足第5章各单项测试的要求；当同一交货批的交货数量大于5万只时，抽样数量加倍。
[bookmark: _Toc54170357] 判定
石墨烯口罩基本要求、内在质量要求以及石墨烯材料单项指标全部合格则判定该批产品合格。否则判定该批产品不合格。
[bookmark: _Toc54170358] 标志、包装、贮存、运输
[bookmark: _Toc54170359]标识
每个包装单元应有检验合格证，明显部位应附有清晰的中文标识，标识应至少包含下列内容：
——制造商名称、地址及联系方式；
——产品名称，标有“石墨烯抗菌防护口罩”字样；
——各结构层主要原材料（内层、外层、过滤层、石墨烯材料层）；
——执行标准编号；
——产品适用对象；
——使用说明（至少应包括正反面识别、佩戴方法、注意事项等）；
——出厂灭菌方式，如涉及环氧乙烷应有明确标识；
——生产日期和（或）生产批号及保质期；
——贮存条件；
——过滤效率；
——抗菌率（需注明细菌种类）；
——抗病毒率（需注明病毒种类）。
[bookmark: _Toc54170360]包装
口罩的包装应能防止机械损坏和使用前的污染，销售包装上的各种标识信息应清晰且不易褪去。
[bookmark: _Toc54170361]储运
产品在储运中应保证密封、不破损、不沾污、不受潮，注意防火、防雨、防酸、防碱、防有机溶剂、避免强光直射。
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