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20%印楝素水分散粒剂的配方研究
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摘  要: 通过对润湿剂、分散剂、崩解剂、乳化剂、黏结剂等助剂的筛选,确定了 20%印楝素水分散

粒剂的最佳配方 (以质量分数计 )为: 有效成分质量分数为 40%的印楝素干粉 50% ,润湿剂拉开粉

3% ,分散剂萘磺酸甲醛缩合物 ( NNO )为 5% ,崩解剂硫酸铵为 4% ,乳化剂 0201B为 5%,黏结剂聚

乙烯醇 0. 1%, 填料为白炭黑。进一步确定了该制剂的配制方法及生产工艺, 测定了产品的性能。

结果表明,该产品分散性好, 悬浮率大于 90% , 润湿时间小于 20 s, 崩解时间小于 2 m in, ( 54 ?
2) e 、14 d后的热贮分解率小于 5% ,各项指标均符合水分散粒剂的要求。
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Study on the Formulation of 20% AzadirachtinW ater D ispersible Granules
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Abstract: The op timum formu la tion o f 20% azadiracht in w ater dispersib le g ranu le s w as determ ined

through the selection test o f w etting agen ,t dispersing agen,t d isintegrat ing agen,t em ulsif ier and siz ing

agen.t 40% A zad irachtin dry powder 50%, N eka lBX 3% as w e tting agen,t NNO 5% as d ispersing

agen,t amm onium sulfate 4% as d isinteg rating agen,t 0201B 5% as em ulsif ier, po lyv iny l a lcoho l 0. 1%

as cohesion agent and silica as f iller w ere fo rm ulated in to an optim um formulat ion. Product properties

and test ing me thod w ere described. The g ranules had good dispersib ility, and suspension ra te w as over

90%, w etting tim e w as less than 20 s, d ispersing tim e w as less than 2m inutes, and decomposition rate

w as less than 5% af ter heat storage at ( 54 ? 2) e , 14 d. A ll the specif ications w ere up to grade.
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  水分散粒剂 (WG )具有有效成分含量高、物理

化学稳定性好、分散性及悬浮性好、无粉尘飞扬、

对作业者安全、对环境污染小的优点
[ 1]
, 被认为是

21世纪最有发展前景的农药剂型之一。印楝素是

从植物印楝的种子中分离得到的四环三萜类化合

物, 为印楝种子中主要的杀虫活性成分, 对昆虫具

有强的拒食活性, 对天敌干扰小, 对脊椎动物安

全,在环境中易降解
[ 2 ]
。印楝素分子中含有 3个

双键、4个酯键, 以及烯醚和环氧等不稳定基团, 光

照、高温、强酸 /碱、水、微生物以及极性溶剂等都

会引起其分解
[ 3 ~ 7]
。 1985年第一个印楝素乳油制

剂 M argo son-O
TM
由 Larsom 申请专利, 含印楝素

2 000~ 4 000 Lg /mL。目前已有多种市售的印楝

素杀虫剂产品, 其中多数为乳油
[ 8 ]
, 所使用的有机
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溶剂易对环境造成污染。国内外也有资料报道一

些未商品化的、不用或少用有机溶剂的制剂, 如悬

浮剂、超低容量剂及颗粒剂等
[ 9~ 11]

, 但尚未见有关

印楝素水分散粒剂的研究报道。笔者对 20%印楝

素水分散粒剂的配方及加工工艺进行了研究, 并

对其理化性能进行了测试。结果简报如下。

1 材料与方法

1. 1 药剂及助剂

有效成分质量分数为 40%的印楝素 ( azad ira-

cht in)干粉
[ 12 ]

(自制, 将印楝种子压榨去油, 经溶

剂甲醇提取, 再利用溶解度的差异沉淀得到, 含量

经 HPLC测定 )。润湿剂:十二烷基硫酸钠 ( SD S)

(淄博俱进化工有限公司 ) , 十二烷基苯磺酸钠

( LA S ) (南京米兰 化工有限 公司 ), 拉 开粉

( N eka lBX ) (上虞市创峰化工厂 ); 分散剂: 萘磺酸

甲醛缩合物 ( NNO )、木质素磺酸钠 (安阳市双环

助剂有限责任公司 ) , 木质素磺酸钙 (金城纸业锦

州四合木质素有限责任公司 ) ; 崩解剂:尿素、硫酸

钠、硫酸铵 (广州化学试剂厂 ) ; 乳化剂: 0201B (江

苏钟山化工有限公司 ) ;黏结剂: 淀粉 (广州化学试

剂厂 ) , 甲基纤维素 (蓝波化工有限公司广州分公

司 ) ,聚乙烯醇 17-88(平均聚合度为 1 700~ 1 900)

(南京阿尔斯迪化工有限公司 ) ; 填料: 高岭土 (徐

州夹河高岭土厂 ) , 白炭黑 (江苏省扬中市天原化

工厂 ) , 膨润土 (河南省信阳市扬帆膨润土厂 )。

1. 2 仪器

HR2864三合一搅拌机 (飞利浦公司 ) ; Q S50

气流粉碎机 (上海化工机械三厂 ) ; ZLB-80旋转式

制粒机 (江苏张家港开创机械制造公司 ) ; XF-30A

流化床沸腾干燥机 (常州金球干燥设备有限公

司 ) ; HP1100型高效液相色谱仪 (美国惠普 ) ; pH S-

3B pH计 (上海精密仪器仪表有限公司 )。

1. 3 工艺路线及配方筛选

采用干法造粒工艺,流程如下:

  先将印楝素干粉与助剂混合, 初粉碎后再进

气流粉碎机, 得到印楝素可湿性粉剂, 测定悬浮

率,选择悬浮率大于 95%的配方, 进入下一步造

粒,继续筛选。

1. 4 性能指标测定
有效成分含量: HPLC 法测定; 分散性: 按

C IPAC M T174方法测定, 分散体系在 1 h内稳定、

静置 24 h后也能很好分散即为再分散性合格; 悬

浮率: 按 C IPAC MT15方法测定; 润湿性和崩解

性:参考文献 [ 1 ]方法测定; pH值: 按 GB /T1601-

93方法测定; 水分: 按 G B /T1600-1979共沸法测

定;热贮稳定性: 将样品密封后置于 ( 54 ? 2) e 恒
温箱中, 14 d后取出检测。

2 结果与分析

2. 1 配方筛选
2. 1. 1  润湿剂、分散剂的选择  水分散粒剂

(WG )的润湿分散性是由润湿剂和分散剂的合理

混配来达到的。根据预筛结果进行混配 (表 1) ,

发现润湿剂拉开粉和分散剂 NNO混配对印楝素

表现出优良的润湿分散效果。拉开粉和 NNO的

用量对 WG润湿分散效果的影响见图 1、图 2。

表 1 润湿剂和分散剂混配对印楝素水分散粒剂分散性和悬浮性的影响

T ab le 1 The ef fect of the m ix ture s o f w etting agent and d ispersan t on the d ispersib ility and

suspensibility o f azadirachtinWG

处理

T reatm ent

润湿剂 +分散剂        
W ettin g agen t + d ispersan t       

分散性能  
D isp ersib il ity 

悬浮性能  
Su spen sib il ity 

T-1 十二烷基硫酸钠 +萘磺酸甲醛缩合物 SD S + NNO 差 B ad 好 G ood

T-2 十二烷基硫酸钠 +木质素磺酸钠 SD S + sod ium l ignosu lfonate 差 B ad 差 B ad

T-3 十二烷基硫酸钠 +木质素磺酸钙 SD S + ca lcium lign osu lfonate 差 B ad 差 B ad

T-4 十二烷基苯磺酸钠 +萘磺酸甲醛缩合物 LA S + NNO 差 B ad 好 G ood

T-5 十二烷基苯磺酸钠 +木质素磺酸钠 LAS + sod ium ligno su lfonate 差 B ad 差 B ad

T-6 十二烷基苯磺酸钠 +木质素磺酸钙 LAS + calcium ligno su lfonate 差 B ad 差 B ad

T-7 拉开粉 + 萘磺酸甲醛缩合物 N ek alBX + NNO 好 G ood 好 G ood

T-8 拉开粉 + 木质素磺酸钠 N eka lBX + sod ium ligno su lfonate 差 B ad 差 B ad

T-9 拉开粉 + 木质素磺酸钙 N eka lBX + calcium ligno su lfonate 好 G ood 差 B ad
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  由图 1可知, 当拉开粉的用量小于 2%

时, 润湿时间较长, 一般大于 40 s, 其用量大于 3%

时, 润湿时间约为 21 s, 且基本保持稳定, 因此确定

拉开粉的用量为 3%。由图 2可知, 当 NNO的用

量小于 5%时, 制剂的悬浮率小于 90% , 当用量大

于 5%时,悬浮率为 92. 5% , 继续增加 NNO的用

量, 悬浮率变化不明显, 但添加量过大会直接影响

造粒。因此确定 NNO的用量为 5%。

2. 1. 2 崩解剂的选择  选用尿素、硫酸钠和硫酸
铵进行对比实验, 结果 (见表 2)发现硫酸铵的崩

解性能较好, 其适宜的质量分数为 4%。

表 2 崩解剂及其用量对印楝素水分散粒剂崩解时间的影响

Table 2 The ef fect o f disintegra ting agent and its

do sage on d ispersing tim e o f azadirach tinWG

处理

T reatm ent

崩解剂    
D is in tegrating agen t   

用量 Do sage

(% ,m /m )

崩解时间

D ispersing tim e/ s

T-1 尿素 U rea 1 136

T-2 硫酸钠 S od ium su lfate 1 112

T-3 硫酸铵 Amm onium su lfate 1 102

T-4 尿素 U rea 4 122

T-5 硫酸钠 Sodium su lfate 4 103

T-6 硫酸铵 Amm onium su lfate 4 95

2. 1. 3 乳化剂的用量  对初筛的乳化剂 0201B的

用量进行了筛选,结果见表 3。结合经济成本考虑,

认为制剂中乳化剂 0201B 的质量分数为 5% 较

合适。

表 3 乳化剂的用量对印楝素水分散粒剂

分散性能和再分散性能的影响

Table 3 The ef fect of emulsif ier do sage on the dispe-

rsib ility and re-dispersib ilityo f azadirach tinWG

处理

T reatm en t

用量

D osage(% ,m /m )

分散性能

D ispersib ility

再分散性能

Re-d ispersibi lity

T-1 2 差 B ad 差 Bad

T-2 3 好 G ood 差 Bad

T-3 4 好 G ood 差 Bad

T-4 5 好 G ood 好 G ood

T-5 6 好 G ood 好 G ood

2. 1. 4 黏结剂的选择  通过对淀粉水溶液、甲基纤

维素水溶液、聚乙烯醇水溶液进行实验,确定当聚乙

烯醇质量分数为 0. 1%时较理想。

2. 1. 5 填料的选择  20% 印楝素 W G中填料的

质量分数约占 30% 左右, 对制剂的性能影响较

大。在不影响活性成分稳定性的前提下, 应尽量

选用在水中易崩解的填料。选用高岭土、白炭

黑、膨润土进行对比实验发现, 以白炭黑为填料

时制剂的颗粒崩解性能良好, 悬浮率高, 且分散

性和再分散性好。这可能是因为 40% 印楝素干

粉中含有部分油性杂质, 而白炭黑具有良好的吸

油性能
[ 12 ]

, 用其作为填料, 对维持制剂的性能指

标有重要的作用。

2. 2 最佳配方和加工工艺

2. 2. 1 最佳配方  经过上述配方筛选, 确定 20%

印楝素WG的最佳配方 (以质量分数计 )为: 40%的

印楝素干粉为 50%, 润湿剂拉开粉为 3%, 分散剂

NNO为 5% ,崩解剂硫酸铵为 4%, 乳化剂 0201B为

5%, 黏结剂聚乙烯醇为 0. 1% ,以白炭黑为填料补

至 100%。

2. 2. 2 加工工艺  将印楝素干粉与初选的润湿

剂、分散剂、崩解剂和经填料吸附的乳化剂混合

均匀, 用三合一搅拌机初粉碎后过 80目筛 (粒径

0. 175 mm ), 再进气流粉碎机过 325目筛 (粒径

0. 043 mm )得到印楝素 WG, 加入含有 1% 黏结

剂的水溶液 (与物料质量分数比为 1B11) , 制成

可塑形的物料, 将此物料送进制粒机造粒, 再经
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流化床沸腾干燥机在 60e 下干燥 20 m in, 筛分得

到目标产品。

2. 3 产品主要性能指标

加工所得制剂各项性能指标检测结果见表 4。

表 4 20%印楝素WG性能指标

T able 4 The specif ication of the quality o f 20% azadirachtinWG

项目 / Item s 结果 R esults

形状 Shape 黄色柱状粒子 Ye llow colum nar granule

粒径 D iam eter/mm 1. 5~ 2

印楝素含量 A zadirach tin con ten t (% ,m /m ) 21. 6

润湿时间 W etting tim e/s 17

悬浮率 Susp ension rate (% ) 94. 1

分散时间 D ispers ing tim e/ s 92

含水量 W ater (% ,m /m ) 0. 8

pH 4. 4

热贮分散率 D ecom po sition rate af ter heat storage(% ) 4. 8

3 讨论

水分散粒剂的制造方法主要有湿法和干

法
[ 1]
。湿法是将原药、助剂、填料与水混合制成水

悬浮体系, 再进行喷雾造粒, 该工艺无粉尘污染,

但生产成本高, 配方技术难度大。干法是将原药

与助剂、填料混合经超微粉碎制成可湿性粉剂, 然

后加入适量的水造粒, 该方法快速、简单, 易于掌

握, 生产成本低。本实验采用干法造粒。

酸碱性是影响印楝素稳定性的重要因素。印

楝素在弱酸性条件下稳定
[ 2, 6 ]

, 因此在造粒过程中

先将含黏结剂的水溶液调至弱酸性, 将加入的水

量控制在质量分数为 12% , 使干燥时间缩短为

60e 下 20m in左右, 并且使制剂的 pH值在 4 ~ 5

之间,可大大减少制备过程中印楝素的分解。

20% 印楝素WG是一种环保新剂型。按所选

配方制备的样品具有良好的物理、化学稳定性和

优良的润湿分散性, 悬浮率高, 再分散性好, 尤其

是很好地解决了崩解性问题。加速热贮试验表

明, 产品的各项技术指标均能达到要求: 润湿时间

小于 20 s, 悬浮率达到 90% 以上, 崩解时间在

2 m in以内,热贮分解率小于 5%。
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