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30%螺虫乙酯·氟啶虫酰胺水悬浮剂的
配方研制及药效评价
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摘 要:为了有效防控苹果蚜虫等作物虫害,开展了30%螺虫乙酯·氟啶虫酰胺水悬浮剂

的配方研制及药效评价研究.本研究采用湿法研磨工艺筛选出了适宜的润湿分散剂、结构

稳定剂、防冻剂、消泡剂、增效剂等助剂种类及其用量,确定了30%螺虫乙酯·氟啶虫酰

胺水悬 浮 剂 产 品 的 最 佳 配 方,即 螺 虫 乙 酯20%,氟 啶 虫 酰 胺10%,EO/PO 嵌 段 聚 醚

(500LQ)1%,多聚芳基醚硫酸酯(FD)3%,乙氧基多聚芳基酚磷酸酯铵盐(SC)2%,增效

剂甲基化聚醚改性聚合物(Prime)5%,乙二醇5%,苯甲酸钠0.3%,消泡剂6300.5%,黄

原胶0.15%,硅酸镁铝1%,去离子水补足.结果表明,该配方做出来的产品悬浮率大于

90%,热贮14d后分解率小于3%,各项技术指标均符合水悬浮剂的指标要求.根据室外生

测试验表明,对苹果蚜虫有较高的防治效果,1000倍液喷雾,药后15d防效98.02%,达到

试验设计初衷.
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Abstract:Inordertoeffectivelypreventandcontrolthecroppestssuchasappleaphids,thefor-
mulationandefficacytestof30%spirotetramat·flonicamidSC.suspensionconcentrate(SC)
werestudied.Thesuitablewettingdispersant,structuralstabilizer,antifreeze,foamingagent,
andadditiveswereselectedbywetgrindingprocess.Theoptimizedformulaof30%spirotetramat
·flonicamidSCwasdeterminedas20%ofspirotetramat,10%offlonicamid,1%of500LQ,
3%ofFD,2%ofSC,5%ofPrime,5%ofglycol,0.3%ofsodiumbenzoate,0.5%of630,
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0.15%ofxanthangum,1%ofmagnesiumaluminumsilicate,andsupplementofdeionizedwa-
ter.Theresultsshowthatthesuspensionrateoftheformulaismorethan90%,andthedecom-
positionrateislessthan3%after14dofthermalstorage.Allthetechnicalindexesmetthere-
quirementsofthewatersuspensionagent.Accordingtotheoutdoorbioassaytest,Accordingto
theoutdoorbioassaytest,thecontroleffectof1000timeliquidsprayingonappleaphidsreached
98.02%15daysafterspraying,whichmettheoriginalintentionoftheexperimentaldesign.
Keywords:spirotetramat;flonicamid;SC;prescription;controlefficacy

  螺虫乙酯(Spirotetramat)是拜耳作物科学公司研发的一种季酮酸类化合物,具有独特的作

用特征,是迄今具有双向内吸传导性能的现代杀虫剂之一,该化合物可以在整个植物体内向上

向下传导,可有效防治多种刺吸式口器害虫,如蚜虫(Aphidoidea)、蓟马(Thripidae)、飞虱

(Delphacidae)等,可应用的主要作物包括,棉花(Gossypium spp)、苹果(Maluspumila
Mill.)、柑橘(CitrusreticulateBlanco)等[1].根据邓明学等[2]有关240g/L螺虫乙酯悬浮剂防

治柑橘粉虱的防效研究结果,1000mg/kg喷雾处理,药后3d,防效可达90.1%;杨福田等[3]

研究发现22.4%螺虫乙酯悬浮剂防治苹果蚜虫,采用75mg/kg喷雾处理,药后14d,防效可达

90%以上.氟啶虫酰胺属于新型低毒吡啶酰胺类昆虫生长调节剂类杀虫剂,具有触杀和胃毒作

用,还具有很好的神经毒剂和快速拒食作用,蚜虫等刺吸式口器害虫取食吸入带有氟啶虫酰胺

的植物汁液后,会被迅速阻止吸汁,1h之内完全没有排泄物出现,最终因饥饿而死亡[4],可应

用的主要作物包括黄瓜(CucumissativusL.)、苹果、柑橘、桃(AmygdaluspersicaL.)等.根据

刘秀春等[5]有关10%氟啶虫酰胺颗粒剂防治苹果黄蚜的研究结果,500mg/kg喷雾处理,药后

14d,氟啶虫酰胺对苹果黄蚜的防效可达90.1%;邓明学等[6]研究也发现采用33.3mg/kg喷雾

处理后7d,10%氟啶虫酰胺可湿性粉剂显著性抑制柑橘蚜虫的发生,防效可达97.7%;同样

地,郭盼盼等[7]对桃树叶面喷雾15%联苯菊酯·氟啶虫酰胺悬浮剂(33.5~37.5mg/kg),药后

14d,桃树蚜虫危害症状显著性减弱,药剂防效可达90%.
近年来,随着人们安全和环保意识的不断提升,农药水基化制剂受到高度重视,其研制技

术也已成为当前该领域的研究热门[8].作为重要的水基化制剂之一,水悬浮剂是农药原药和载

体及分散剂混合,利用湿法超微粉碎而成的黏稠可流动的悬浮液体,由于其用水替代有机溶

剂,具有毒性低、不易燃易爆、贮运安全等特点而得到广泛应用.本文在大量市场调研的基础

上,开展了30%螺虫乙酯·氟啶虫酰胺水悬浮剂配方研制及其对苹果蚜虫防治的研究,以期为果

树蚜虫等害虫防治杀虫剂新产品产业化和应用提供基础.

1 材料与方法

1.1 供试原药与助剂

螺虫乙酯原药,质量分数97%(河北兰升生物科技有限公司);氟啶虫酰胺原药,质量分数

98%(中农立华生物科技有限公司);润湿分散剂:EO/PO嵌段聚醚(500LQ)(阿克苏诺贝尔)、

木质素磺酸钠(MNS/90)(索尔维集团)、乙氧基多聚芳基酚磷酸酯铵盐(SC)(索尔集团)、多聚

芳基醚硫酸酯(FD)(索尔维集团)、高分子双亲型阴非离子复合物(SC-29)(江苏擎宇化工科技

有限公司);聚羧酸盐(SP-27001)(江苏擎宇化工科技有限公司);增稠剂:硅酸镁铝(淄博中轩

生化有限公司)、黄原胶(淄博中轩生化有限公司);防腐剂:苯甲酸钠(商丘化工有限公司);防

冻剂:乙二醇(山东奥翔化工有限公司)、尿素(天津市德恩化学试剂有限公司)、氯化钠(天津市

德恩化学试剂有限公司);消泡剂630(迈图高新材料有限公司);增效剂:甲基化聚醚改性聚合
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物(Prime)(迈图高新材料有限公司)、异构十三醇(南京太化生物科技有限公司)、壬基酚聚氧

乙烯醚(BC/10)(索尔集团).
1.2 试验仪器

试验所用仪器有:SM-3X型立式砂磨机、氧化锆珠(直径0.8~1.2mm)(江苏卓英干燥工程

技术有限公司),FM60型高速剪切机(上海弗鲁克科技发展有限公司),DHP-9052型恒温箱

(上海一恒科学仪器有限公司),79-1型磁力搅拌器(江苏正基仪器有限公司),HH-4型电热恒

温水浴锅(常州智博睿仪器制造有限公司),BCD165型冰箱(海尔集团),1260型高效液相色谱

仪(安捷伦科技中国有限公司),LS-POP-9型激光粒度分析仪(珠海欧美克仪器有限公司),

PHSJ-3F型pH计(上海雷磁仪器有限公司),YP-10002型电子称量天平(上海恒际科学仪器有

限公司)等.
1.3 试验方法

悬浮剂的配制采用湿法研磨工艺[9].首先以质量分数计算,准确称取所需润湿分散剂、去

离子水及防冻剂等,用磁力搅拌器搅拌均匀,再称取所需原药,用剪切机剪切均匀,将剪切均

匀的浆料转入立式砂磨机中加入1.5倍浆料质量的氧化锆珠(直径0.8~1.2mm),研磨时间

2~3h,砂磨机转速1400r/min,砂磨完成后,取样进行粒径、悬浮率等指标的检测,合格后

过滤进行灌装,工艺流程如图1.

图1 水悬浮剂的加工工艺流程

1.4 田间药效试验

参照《农药田间药效试验准则(一)刹虫剂防治果树蚜虫》(GB/T17980.9—2000),于山东省

烟台市开展了防治苹果蚜虫的田间小区试验.在蚜虫暴发初期,以30%螺虫乙酯·氟啶虫酰胺

水悬浮剂1000倍液、1500倍液进行均匀喷雾,处理前后定点调查每株叶片上的活虫数,计算

减退率和防治效果[10].施药前调查虫口基数,施药后3,7,15d各调查一次,记录虫体数量.
调查统计计算公式如下:

虫口减退率(%)=
施药前虫口数-施药后虫口数

施药前虫口数 ×100%

防治效果(%)=
处理区虫口减退率-空白对照区虫口减退率

1-空白对照区虫口减退率 ×100%

2 结果与分析

2.1 润湿分散剂种类筛选

采用流点法[11],即用含有5%润湿分散剂的水溶液,使一定细度不溶于溶液的单位质量固

体粉末,成糊状到形成液滴能自由滴下所使用的最少量,流点与润湿分散剂的活性和固体物的

细度有关,即分散剂的活性越高,流点越低;固体活性物细度越小,其流点越高[3].因此润湿分

散剂的选择合适与否,决定了产品配方是否科学与合理.通过试验,润湿分散剂的流点测定结
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果见表1.由表1可以看出,500LQ,FD,SC,SP-27001,MNS/90和SC-29的流点都在很低的

范围内.
流点法比较对水悬浮剂的润湿分散剂的筛选较为简单和直观,但对于分散效果相近的润湿

分散剂不容易区分,在此基础上还需要测定润湿分散剂对悬浮率、外观及粒径的影响.

表1 润湿分散剂的流点测定结果

种类 流点/g 结果评价

MNS/90 2.511 √
SC 2.451 √
FD 2.436 √
SC-29 2.534 √
SP-27001 2.501 √
500LQ 2.014 √

2.2 润湿分散剂用量筛选

采用直接配方反复试验筛选[12],即把已经筛选好的润湿分散剂、防冻剂、去离子水及原药

等,按照一定的比例配制为母液,然后再加入不同种类、不同用量的润湿分散剂,进行砂磨制

成样品,统一砂磨时间,然后再测试样品在统一砂磨时间下的外观、悬浮率,粒径等,根据产品

的相关技术指标来进一步确定润湿分散剂的用量.由表2可见,添加500LQ1%,FD3%,SC
2%时,悬浮率最高,且样品经过热贮后粒径增长最少,流动性也符合要求.故将在30%螺虫乙

酯·氟啶虫酰胺水悬浮剂中的润湿分散剂定为其组合使用.

表2 润湿分散剂用量筛选

种类 用量/%
悬浮率/%

常温(14d) 热贮(54℃,14d)
D90/μm

常温(14d) 热贮(54℃,14d)
SC-29+SP-27001 2+3 95.42 96.14 3.954 5.482

FD+SC 3+2 96.25 96.98 3.699 4.824
MNS/90+FD+SC 1+3+2 98.38 98.27 3.511 4.685
500LQ+FD+SC 1+3+2 99.52 99.81 3.283 3.315

2.3 增稠剂种类及用量筛选

水悬浮剂是一种热力学不稳定体系,在配方中添加适量的增稠剂,能提升制剂的黏稠度,
从而延缓原药粒子的沉降,提高制剂的稳定性[13].通过冷贮和热贮14d稳定性试验证明在添加

黄原胶0.15%、硅酸镁铝1%时,其稳定性能达到最优(表3).

表3 增稠剂种类及用量筛选

种类 用量/% 稀水率/% 体系状态 结论

黄原胶

0.1

0.15

0.2

15

9

6

严重析水,摇动恢复

轻微析水,摇动恢复

轻微析水,流动性不好

不合格

硅酸镁铝

0.5

1

1.5

40

15

10

严重析水,难以恢复

严重析水,摇动恢复

严重析水,摇动恢复

不合格

黄原胶+硅酸镁铝

0.1+1

0.15+1

0.2+1

8

0

0

轻微析水,摇动恢复

不析水,流动性好

不析水,流动性不好

不合格

合格

不合格
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2.4 防冻剂种类及用量筛选

水悬浮剂的分散介质是水,在温度较低的区域使用有结冰的风险,影响使用和销售,所以

在产品开发制备过程中需要加入一定量的防冻剂.通过常用防冻剂乙二醇、尿素、氯化钠的筛

选,最终确定防冻剂在添加乙二醇为5%时效果最好(表4).

表4 防冻剂种类及用量筛选

种类 用量/% 0℃状态 恢复时间/h -7℃状态 恢复时间/h

乙二醇

2

3

5

轻微凝固

轻微凝固

不凝固

3

2

0

凝固

凝固

不凝固

4

3

0

尿素

2

3

5

凝固

半凝固

轻微凝固

3

2

1

凝固

凝固

半凝固

4

4

1

氯化钠

2

3

5

凝固

半凝固

轻微凝固

3

3

2

凝固

凝固

半凝固

4

3

1

2.5 防腐剂种类及用量的筛选

为了防止黄原胶在储存过程中变质,往往在制剂加工过程中,要添加少量的防腐剂.本试

验中选中的是实验室常用的苯甲酸钠,添加量为0.3%.

2.6 消泡剂种类及用量的筛选

水悬浮剂现在的生产工艺主要是采用湿法研磨工艺,在砂磨机高速运转的同时会进入大量

的气体,产生大量的气泡,进而影响产品黏度和生产灌装[14],所以需要加入一定量的消泡剂.
本试验采用的是生产上常用的有机硅乳消泡剂630,添加量为0.5%.

2.7 增效剂种类及用量的筛选

30%螺虫乙酯·氟啶虫酰胺水悬浮剂登记作物为苹果,而苹果叶片的表面张力值为

23.7mN/m,较难润湿展着,所以在制剂开发过程中需要加入强润湿渗透展着类助剂[15].根据

室内生物测定结果,特别优选Prime为产品增效剂,添加量为5%.具体试验数据见表5,以

30%螺虫乙酯·氟啶虫酰胺水悬浮剂,通过添加不同种类相同用量的增效剂,以桶混的方式统

一添加5%,制剂以7000倍液喷雾,药后24h,可见添加增效剂Prime的靶标死亡率为100%,

远超于其他对照组.

表5 30%螺虫乙酯·氟啶虫酰胺水悬浮剂室内防治蚜虫增效剂筛选试验结果

处理药剂 施药浓度 增效剂种类 添加量% 试虫基数/个
药后24h

死虫数/个 死亡率%

30%螺虫乙酯·氟啶

虫酰胺水悬浮剂

70%吡虫啉可湿性粉剂

对照(清水)

7000倍液

Prime 5 75 75 100.00
异构十三醇 5 80 72 90.00
BC/10 5 87 81 93.10

84 65 79.76

156 16 10.26
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2.8 配方技术指标检测

经过大量的配方试验以及产品性能检测,最终确定了30%螺虫乙酯·氟啶虫酰胺水悬浮

剂的配方:螺虫乙酯原药20%(折百),氟啶虫酰胺原药10%(折百),500LQ1%,FD3%,

SC2%,增效剂Prime5%,乙二醇5%,苯甲酸钠0.3%,消泡剂6300.5%,黄原胶0.15%,硅

酸镁铝1%,去离子水补足100%.根据本配方制得的30%螺虫乙酯·氟啶虫酰胺水悬浮剂,其

外观为可流动黏稠状液体,储存过程中可能会有极少量析水,但置于室温条件下轻微摇动能恢

复至均一状态[16].各性能指标检测结果见表6[17].

表6 配方技术指标检测

检测项目 指标 检测结果 参考方法或标准

螺虫乙酯含量/% 20±1.2 20.15
氟啶虫酰胺含量/% 10±1.0 10.07
螺虫乙酯悬浮率/% ≥90 98.97

氟啶虫酰胺悬浮率/% ≥90 99.51

液相色谱法

GB/T14825—2006

粒径D90/μm ≤5 3.533 NY/T1860.32—2016
低温稳定性0±2/℃ 冻融稳定性 合格 GB/T19137—2003

螺虫乙酯热贮降解率/% ≤5 2.14 GB/T19136—2003
氟啶虫酰胺热贮降解率/% ≤5 1.33 GB/T19136—2003

pH值 4~7 5.14 GB/T1601—1993
倾倒后残余物/% ≤5 3.25
洗涤残余物/% ≤0.5 0.18

GB/T31737—2015

持续起泡性/mL ≤25 14 GB/T28137—2011

 注:螺虫乙酯热贮降解率和氟啶虫酰胺热贮降解率的降解温度条件为(54±2)℃.

2.9 田间药效评价

30%螺虫乙酯·氟啶虫酰胺水悬浮剂对苹果蚜虫的田间小区药效试验[18]结果见表7.结果

表明,以30%螺虫乙酯·氟啶虫酰胺水悬浮剂1000倍液、1500倍液进行均匀喷雾,施药

1次,药后3,7,15d时,对苹果蚜虫防治效果分别达到99.34%,98.20%,98.02%和95.84%,

95.68%,92.05%,均明显优于对照药剂48%噻虫胺水悬浮剂和70%吡虫啉可湿性粉剂.

表7 30%螺虫乙酯·氟啶虫酰胺水悬浮剂防治苹果蚜虫的田间试验结果 %

处理药剂 施药浓度
药后3d

减退率 防效

药后7d
减退率 防效

药后15d
减退率 防效

30%螺虫乙酯·氟啶虫酰胺水悬浮剂 1500倍液 95.38c 95.84b 94.22c 95.68b 90.28c 92.05b
30%螺虫乙酯·氟啶虫酰胺水悬浮剂 1000倍液 98.53bc 99.34b 96.55bc 98.20b 94.02bc 98.02b

48%噻虫胺水悬浮剂 1000倍液 88.07b 89.26a 80.12b 81.50a 74.70b 76.44a
70%吡虫啉可湿性粉剂 1000倍液 78.51b 78.65a 70.47b 73.20a 63.22b 63.58a

对照(空白) -6.25a -31.25a -81.25a

  注:同列数据后小写字母不同表示差异有统计学意义(p<0.05).

3 结论与讨论

本研究通过大量的配方试验,对润湿分散剂、增稠剂、防冻剂、防腐剂、增效剂等助剂进行

了筛选,确定了30%螺虫乙酯·氟啶虫酰胺水悬浮剂的最优配方,该配方所使用的表面活性剂
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均符合环保要求,并根据该配方制得30%螺虫乙酯·氟啶虫酰胺水悬浮剂产品样品,经检测各

项指标符合有关水悬浮剂的标准要求,并且有关水悬浮剂的关键指标化合物的悬浮率均较高,

螺虫乙酯悬浮率可达98.97%,氟啶虫酰胺悬浮率可达99.51%.该制剂样品用于田间小区试验

时,验证其对苹果蚜虫表现出良好的防效,制剂1000倍液喷雾使用,药后3d防效可达

99.34%,药后15d防效仍然可达98.02%,说明30%螺虫乙酯·氟啶虫酰胺水悬浮剂具有速效

性好、持效期长,悬浮率高、性能稳定等特点,其市场开发和应用前景广阔[19].
本研究设计的30%螺虫乙酯·氟啶虫酰胺水悬浮剂的配方核心点在于对表面活性剂中润

湿分散剂的筛选以及对增效剂的筛选上,润湿分散剂的使用是否合适,对砂磨效率会产生影

响,对产品的悬浮率也有着很大的影响.另外就是增效剂的添加种类,选用甲基化聚醚改性聚

合物产品Prime,可很大程度提升制剂在植物叶片上的润湿渗透展着性能,降低产品表面张力,

可减少在药液喷洒到叶片过程中因为压力和风的因素产生的飘移,以及因药液接触叶片后产生

的跳弹等因素导致的农药利用率不高的问题,所以选择合适的增效助剂,也可为药效提升增色

不少[20].
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