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苯醚菌酯，开发代号ZJ0712，是浙江省化工研

究院创制的新型甲氧基丙烯酸酯类杀菌剂，由浙江

禾田化工有限公司进行产业开发。该品种具有杀菌

谱广、活性高的优点，兼具保护和治疗活性，对众多

作物的白粉病（如瓜类、苹果等），锈病（如苹果、梨
等），霜霉病（如葡萄、黄瓜等），炭疽病（如黄瓜、西
瓜、芒果等）表现出优异的防治效果[1]。苯醚甲环唑

是广谱内吸性三唑类杀菌剂，具有保护和治疗作

用。其原药为浅灰色粉末，纯品熔点为76℃，一般工

业品熔点为60～70℃，属于低熔点农药[2]。其能有效

防治白粉病、颖枯病、锈病、早疫病等病害[3]。
苯醚甲环唑与苯醚菌酯两者复配，不仅能有效

扩大防治谱，而且能够延缓抗性的发生和发展。但

两者复配，熔点将进一步降低。低熔点原药悬浮剂

的配方筛选，受到诸多因素影响[4-6]。

1 材料与方法

1.1 材料及助剂

原药：苯醚菌酯原药（98%），浙江禾田化工有限

公司；苯醚甲环唑原药（95%），市售产品。分散剂：

Sopa270（聚醚硫酸盐）；江苏凯元科技有限公司；

A121（脂肪醇聚醚），南京科宏化工有限公司；G5000
（EO-PO嵌段共聚物）、Atlox4913（聚羧酸），英国禾

大公司；SPSC3（聚醚）、SP2728（聚羧酸盐），南京擎

宇化工科技有限公司；1322SC（磷酸酯），巴西Oxi-
teno公司；NS500LQ（聚醚）、Morwet D500（萘磺酸
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盐），阿克苏诺贝尔公司；Tamol8906（萘磺酸钠缩合

物），巴斯夫化工有限公司 ；YUS-207K （萘磺酸

盐），竹本油脂株式会社；T36L（阴离子羧酸盐），索

尔维化工有限公司；Tensiofix SC（磺酸盐类），上海

特斯克化学有限公司；TOXIMUL8320（聚醚），美国

Stepan公司。
其他材料：黄原胶，淄博中轩生物制品有限公

司；防腐剂BIT（市售产品）；有机硅消泡剂BD3021，

杭州包尔得有机硅有限公司。
1.2 主要测试方法

称取样品1～2 g，精确至0.000 2 g，按GB/T
14825—2006进行悬浮率测定。将量筒内25 mL（即

1/10）残留液及沉淀物转移至100 mL容量瓶，用15
mL水洗涤量筒底部，干燥后称量固形物的质量，并

以此计算其悬浮率。
pH值按GB/T 1601—1993方法进行，稀释10倍。
混合好足量样品，及时将其中的一部分置于已

称量的500 mL量筒中，装至量筒体积的8/10处，塞紧

磨口塞，称量，放置2 h。将量筒倾斜135°，倾倒60 s，
再倒置60 s，重新称量量筒和塞子质量，计算倾倒后

残余物质量分数。将400 mL水倒入量筒中，塞紧磨

口塞，以量筒底部为中心，将量筒颠倒10次后，按上

述操作倾倒内容物，再次称量筒和塞子质量，计算

洗涤后残余物质量分数。
按GB/T 16150—1995中湿筛法进行细度测定。
采用NDJ-5S数显旋转式黏度计，选择2号转子，

在30 r/min、20℃下测定制剂黏度。

向250 mL量筒中加入1.0 g试样，再加入标准硬

水至距量筒塞底部9 cm刻度线处。盖上塞子，以量

筒底部为中心，上下倾倒30次，静置1 min，以泡沫体

积考察制剂持久起泡性。
取80 mL试样于100 mL烧杯中，冷却至（0±

1）℃，保持1 h，每间隔15 min搅拌1次，每次15 s，观

察其外观变化。将试样在（0±1）℃保持7 d，取出，恢

复至室温后完成悬浮率和细度测定。
将 约30 mL试 样 注 入 安 瓿 瓶 中 ，封 口 ，置 于

（54±2）℃恒温箱中保存14 d。取出后观察其外观变

化，并于24 h内完成有效成分质量分数、悬浮率和细

度测定。若测定结果符合标准技术要求，则试样的

热贮稳定性为合格。
1.3 主要仪器

高剪切乳化机、200 mL立式砂磨机，沈阳化工

研究院有限公司；NDJ-5S型旋转黏度计，上海衡平

仪器仪表厂；BT9300H激光粒度分析仪，丹东百特

仪器有限公司。
1.4 工艺流程

将原药和助剂按试验设计配比称取，剪切均

匀，转入砂磨机砂磨至细度小于5 μm，过滤，调制得

到悬浮剂样品。

2 配方筛选结果及分析

2.1 润湿分散剂的筛选

以砂磨后料浆黏度、热贮14 d后制剂外观为指

标，进行润湿分散剂复配筛选，结果见表1。

配方 助剂组合 黏度/(mPa·s) 热贮后制剂外观

1# Sopa270（1%）＋SP2728（3%）＋Tamol8906（2%） 658 黏度变大，流动性差

2# Sopa270（1%）＋YUS-207K（2%）＋SP2728（3%） 712 膏化，流动性差

3# SPSC3（2%）＋Atlox4913（3%） 683 析水8%，流动性好

4# NS500LQ（2%）＋Atlox4913（3%） 592 析水10%，流动性好

5# 1322SC（2%）＋Atlox4913（3%） 647 析水15%，流动性好

6# G5000（2%）＋Atlox4913（3%） 614 析水12%，流动性好

7# Tensiofix SC（1%）＋G5000（2%）＋Atlox4913（3%） 558 析水2%，流动性好

8# Tensiofix SC（1%）＋G5000（2%）＋T36L（3%） 734 无析水，流动性好

9# TOXIMUL8320（1%）＋G5000（2%）＋Atlox4913（3%） 696 析水1%，流动性极好

10# TOXIMUL8320（1%）＋A121（2%）＋Atlox4913（3%） 696 析水4%，流动性极好

11# TOXIMUL8320（1%）＋A121（2%）＋Atlox4913（2%）＋Tamol8906（1%） 696 无析水，流动性极好

12# Tensiofix SC（1%）＋TOXIMUL8320（1.5%）＋SP2728（3%） 536 无析水，流动性极好

13# TOXIMUL8320（1%）＋A121（2%）＋Atlox4913（3%） 696 析水4%，流动性极好

14# TOXIMUL8320（1%）＋A121（2%）＋Atlox4913（2%）＋Tamol8906（1%） 696 无析水，流动性极好

15# TOXIMUL8320（1%）＋A121（2%）＋Atlox4913（2%）＋Morwet D500（1%） 696 无析水，流动性极好

表 1 润湿分散剂筛选结果

从表1可以看出：助剂类别或者配伍选择不当，

则制剂会出现热贮析水或者析出乳液等现象。本试

验中，以8#、11#、12#、14#、15#配方配制的悬浮剂热

贮稳定性较好。
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2.2 初筛配方的冷热贮循环试验

采用初筛配方配制悬浮剂样品，并进行冷热贮

循环试验，试验结果见表2。

由表2结果可知，变温贮存影响较小的配方为

12#、14#，对其进行进一步考察。
2.3 原药适应性研究

选择2个生产厂家的苯醚甲环唑原药，分别对

12#、14#配方进行配方适应性研究，结果见表3。

根据原药适应性筛选结果，最终确定12#配方

为优选润湿分散剂配方。
2.4 防冻剂筛选

对4种常用防冻剂进行冻融（-18℃放置24 h，室

温放置3 h）试验，结果见表4。

试验结果表明，丙三醇防冻效果相对较好。
2.5 配方的放大试验

采用12#配方配制5 kg样品，用实验室卧式砂磨

机进行连续砂磨，所得样品外观、黏度、密度、倾倒

性及热贮后分解率、悬浮率与小试试验结果一致。

3 优化配方及指标测定

通过对润湿分散剂、防冻剂筛选，确定32.5%苯

菌·苯醚甲悬浮剂的配方为：苯醚甲环唑12.5%、
苯 醚 菌 酯 20%、Tensiofix SC 1%、TOXIMUL8320
1.5%、SP2728 3%、丙三醇5%、黄原胶0.25%、消泡剂

BD3021 0.3%、BIT 0.05%，水补足至100%。所制悬浮

剂指标测定结果见表5。

4 结论与讨论

4.1 不同原药对低熔点原药悬浮体系稳定

性的影响

由试验可知，同一个配方、不同来源的苯醚甲

环唑原药，其悬浮体系稳定性存在较大差异。原因

可能是不同来源或工艺的苯醚甲环唑原药熔程、残
留溶剂存在差异。因此，应最大限度控制原药规格

和参数，勿轻易改变原药来源或规格。
此外，原药干燥脱溶方式和原药中残留溶剂对

悬浮剂研磨影响也较大。通常这两者会影响原药的

外观和气味，外观呈发黏结块状的原药开发成悬浮

剂的难度较大，而晶体颗粒则对晶型有较高要求。
控制原药质量应尽量选择含量高，流动性、细

度好的结晶状原药，避免选择有刺激性气味，发黏

甚至结块的原药；一旦筛选出合适的配方后，应保

持主要成分稳定性，不要轻易改变原药来源或规格。
4.2 低熔点原药复配后体系熔点的变化

从理论上分析，单一有效成分里加入其他有效

成分会破坏物质在晶格上的排布，降低熔点。单一

成分的晶体呈规律排列，对称性好，晶格能较高，加

入其他成分后破坏了晶格的对称性，使晶格能下

降，而熔点与晶格能直接关联。
4.3 低熔点原药悬浮体系的助剂和配方评价

低熔点原药由于本身熔点比较低，加之原药杂

质和其他成分的影响，导致整个原药体系熔点进一

步降低。一旦制备和贮存温度超过了熔点，原药的

晶型很容易发生变化，而实际贮存中，经常会遇降

温，原软化甚至熔融状态下原药分散体系的平衡

配方 1次热贮后悬浮率/% 冷贮后 2 次热贮后外观

8# 91 合格 表层析出3%液体

11# 97 合格 表层析出5%液体

12# 96 合格 正常

14# 98 合格 正常

15# 97 合格 表层析出3%液体

表 2 变温贮存试验结果

表 3 配方对原药适应性的评估

配方 原药厂家 热贮后外观 热贮后悬浮率/%
12# A 合格 97
12# B 表层析水1%～2% 96
14# A 表层析水5% 92
14# B 合格 98

表 4 不同防冻剂对配方的影响

项目 指标 检测结果

外观 类白色悬浮液 类白色悬浮液

苯醚甲环唑质量分数/% 12.5±0.75 12.6
苯醚菌酯质量分数/% 20±1.2 20.3
黏度/(mPa·s) 400～800 657
pH值 5～8 6.5
密度/(g·mL-1) 1.0～1.1 1.08
悬浮率/% ≥90 98

倾倒性/%
倾倒后残余物 ≤5 3.2
洗涤后残余物 ≤0.5 0.17

冷贮稳定性 合格 合格

热贮稳定性 合格 合格

冻融恢复性 合格 合格

表 5 32.5%苯菌·苯醚甲悬浮剂指标检测结果

防冻剂 冷贮试验 冻融试验

乙二醇 外观合格 流动性差

丙三醇 外观合格 合格

尿素 外观合格 流动性差

丙二醇 外观合格 流动性差

孙才权，等：32.5%苯菌·苯醚甲悬浮剂配方研制 11
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受到破坏，发生奥氏熟化的风险增大。因此，在不同

的贮存温度下，低熔点原药悬浮体系的稳定性很可

能不一样。
目前还没有一种比较完善的配方评价体系来

规避配方筛选的风险，这是由于现实工作中，很难

模拟复杂的变温贮存条件，因而给配方的筛选带来

了不小的困难。
通常来讲，双子表面活性剂、嵌段高分子聚合

物对低熔点原药悬浮剂的开发非常有利，但必须与

其他助剂配伍使用。
4.4 设备及工艺对低熔点原药悬浮体系的

影响
低熔点原药悬浮体系研磨时应控制砂磨机温

度，在条件允许的情况下，根据产能及功率配备冷

却机组，保证砂磨机温度在20℃或以下，避免热量

的聚积和传递。
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药剂处理/(g·hm-2)
药后15 d株防效/% 药后30 d株防效/% 药后30 d鲜重防效/%

稗草 千金子 鸭舌草 总草 稗草 千金子 鸭舌草 总草 稗草 千金子 鸭舌草 总草

24%嘧肟·氰氟草OD 120 86.5 82.9 75.6 81.7 87.8 84.6 77.5 83.3 88.6 86.1 79.0 84.6
24%嘧肟·氰氟草OD 140 88.1 86.0 79.8 84.6 90.3 88.5 81.2 86.7 92.2 90.3 82.9 88.5
24%嘧肟·氰氟草OD 160 89.2 87.4 82.6 86.4 91.8 89.0 83.2 88.0 94.0 91.4 84.8 91.0
5%嘧啶肟草醚EC 37.5 84.8 79.2 76.4 80.1 86.2 81.7 78.0 82.0 87.7 83.2 80.4 83.8
10%氰氟草酯EC 120 83.3 84.8 10.8 59.6 85.4 86.7 8.5 60.2 87.2 88.8 9.2 61.7

表 6 24%嘧肟·氰氟草 OD 对直播水稻田杂草的防效

悬浮剂对直播水稻田稗草、千金子和鸭舌草等一年

生杂草具有良好的防除效果。药后15 d和30 d，总草

平均株防效和鲜重防效都在80%以上，防效好于2种

对照药剂，且对水稻安全。为了确保田间使用效果，

24%嘧肟·氰氟草可分散油悬浮剂推荐有效成分用

量为140～160 g/hm2。

4 结论

通过对乳化剂、结构稳定剂、油相载体等进行

筛选，确定24%嘧肟·氰氟草可分散油悬浮剂的优化

配方。按照该配方制备的样品各项指标均合格，质

量稳定，对水稻田稗草、千金子和鸭舌草防效良好，

且其原料易得，制备工艺简单，易于工业化生产。
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基于 Afidopyropen 的杀虫剂 Inscalis 将在加拿大登记
加拿大有害生物管理局（PMRA）建议登记基于新有效成分afidopyropen的两款杀虫剂（Versys、Sefina），商标名Inscalis。

Afidopyropen由巴斯夫、明治制果共同开发。Versys主要用于蔬菜、梨果、核果、观赏植物（除松柏）等，防治各种蚜虫和粉虱；

Sefina用于防治马铃薯蚜虫 （Macrosiphum euphorbiae）、桃蚜 （Myzus persicae）、甘薯烟粉虱、马铃薯银叶粉虱（Bemisia

tabaci）、大豆蚜虫（Aphis glycines）。Afidopyropen作用机理新颖，目前尚无相同作用机理品种登记，因此，其适用于害虫抗性

管理和有害生物综合治理。Inscalis在加拿大的登记公示日期截至10月14日。

2018年4月，巴斯夫Versys首先在澳大利亚登记；随后Sefina获得印度登记。Afidopyropen还将在美国、墨西哥、中国和阿

根廷登记。 （顾林玲译自《AGROW》）
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