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除虫脲泡腾片剂的制备及毒力测定
Ξ

罗延红,段　玲,陈安良,冯俊涛,张　兴
(西北农林科技大学 无公害农药研究服务中心,陕西 杨陵 712100)

　　[摘　要 ]　以昆虫几丁质合成抑制剂除虫脲为有效成分,研制成供喷雾使用的除虫脲泡腾片剂。利用反相高

效液相色谱法测定了除虫脲在泡腾片剂中的含量。以 3龄初期粘虫为试虫,饲喂含除虫脲的玉米叶,进行室内生物

测定, 60 h 后检查结果。供试的除虫脲泡腾片剂、可湿性粉剂的有效中浓分别为 0. 121 0, 0. 123 6 m göL。
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　　除虫脲是一种对人畜低毒,对天敌安全的昆虫

几丁质合成抑制剂[1 ]。目前市售剂型有可湿性粉剂、

悬浮剂。可湿性粉剂使用时不易定量,稀释时产生粉

尘,堆密度低,加入水中不能快速润湿,搅拌时间过

长,有在水中结块甚至堵塞喷头的现象。悬浮剂则存

在着长期贮存不稳定,不易倾倒的缺点。泡腾片剂是

未来农药剂型发展的方向之一[2 ]。泡腾片剂的研制

已成为农药剂型加工研究中的热门课题之一,其特

点是入水快速崩解,用户使用农药定量化且贮运方

便[3～ 5 ]。但与除虫脲其他剂型比较,配制工艺、含量

测定和毒力值得探讨。为此,本研究对除虫脲泡腾片

剂制备和毒力进行了测定。

1　材料与方法

1. 1　试剂与仪器

　　除虫脲原粉 (石家庄化工厂) ; 除虫脲标准品

(质量分数为 99. 0% ,金坛昆虫激素研究所提供) ;

柠檬酸 (分析纯,西安化学试剂厂) ;碳酸钠 (分析纯,

西安化学试剂厂) ; N , N - 二甲基甲酰胺 (分析纯,

西安化学试剂厂) ;邻苯二甲酸二乙酯 (分析纯,西安

化学试剂厂) ;甲醇 (色谱纯,西安化学试剂厂)。

YH 20 粉末成形机 (宝鸡制药机械厂) ; 高效液

相色谱仪,W aters TM 600 泵; W aters 996 光二极

管; 系列检测器; M illenu inm 32 液谱工作站; C 18柱

(4. 5 mm×150 mm ) ,W aters公司。

质量分数为 8. 81%除虫脲泡腾片剂 (自制,经

检验, 其各项指标符合 FAO 关于起泡片剂准则的

编写指南[6 ] ) ; 质量分数为 25%除虫脲可湿性粉剂

(石家庄化工厂) 。试虫为三龄初期粘虫 (M y th im na

sep a ra ta W alker) ,由西北农林科技大学无公害农药

研究服务中心用黑光灯诱得成虫,室内人工饲养的

第三代幼虫。

1. 2　试验方法

1. 2. 1　除虫脲泡腾片剂的制备　经筛选,用除虫脲

和柠檬酸、碳酸钠、硬酯酸镁等辅料经粉碎、混合、制

粒、干燥、整粒、压片制成除虫脲泡腾片剂。

1. 2. 2　除虫脲泡腾片剂的含量测定　采用反相高

效液相色谱法。色谱柱为C 18柱; 流动相为甲醇∶水

= 88∶12 (体积比) ; 流速为 1. 0 mL öm in; 进样量为

5 ΛL ;柱温为室温,检测波长 254 nm。

内标溶液的配制[7 ]。精密称取约 0. 04 g (准确至

0. 000 2 g)邻苯二甲酸二乙酯, 于 100 mL 容量瓶

中,用甲醇溶解并稀释至刻度,摇匀。

标准溶液的配制。精密称取除虫脲 0. 05 g,置于

100 mL 容量瓶中,用适量N , N - 二甲基甲酰胺溶

解, 用甲醇稀释至刻度配制成 0. 5 m gömL 的贮备

液。精密吸取标准贮备液 0. 5, 1. 0, 2. 0, 3. 0, 4. 0,

5. 0 mL ,分别置于 25 mL 容量瓶中,各加入 5. 0 mL

内标准液,以甲醇稀释至刻度,摇匀。

精密度试验。取线性范围测定项下质量浓度为

39. 84 ΛgömL 的纯品溶液, 重复进样 6 次, 计算

R SD。
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回收率试验。精密称取已知含量的除虫脲对照

品,按配方比例制成模拟样品,加适量N , N - 二甲

基甲酰胺溶解,过滤。并以N ,N - 二甲基甲酰胺冲

洗 3 次,精滤,将精滤液转移至 100 mL 容量瓶中,

用甲醇冲洗,并定容,摇匀,移取 1. 0 mL 至 25 mL

容量瓶中,加 5. 0 mL 内标溶液,以甲醇定容,摇匀,

测定。

空白试验。取空白片剂,按以上回收率试验方法

进行测定。

样品测定。取除虫脲泡腾片剂 20片,研细,精密

称取适量 (约相当于除虫脲 256 m g) ,按以上回收率

试验方法进行测定。

1. 2. 3　除虫脲泡腾片剂的毒力测定

药剂配制。利用分级稀释法分别将除虫脲泡腾

片剂和除虫脲可湿性粉剂配制成 1. 5 m göL 的质量

浓度。

叶片饲喂法[8 ]。挑选健康、整齐、龄期一致试虫

于培养皿内, 剪 6 cm 2 玉米叶片, 在供试药液内浸

泡,取出后放在洁净吸水纸上,吸去多余药液,晾干。

由低到高质量浓度,置于事先放好粘虫的培养皿内,

在滤纸上滴水 3滴,用于保湿,将培养皿放入养虫室

(温度为 (25±1)℃,相对湿度为 75%～ 80% ,光照

与黑暗时间分别为 12 h)中饲养, 60 h 后检查总虫

数及中毒虫数。每浓度重复 3次,每次使用 15～ 20

头试虫。以标准水 (硬度为 342 m göL )为对照,每次

要求对照中毒率低于 10%。中毒标准: 前胸背板处

有水泡,虫体出现异色,失水萎缩,腐烂,有这些症状

其中之一者,判为中毒。按下式求各药剂不同浓度的

中毒率和校正中毒率。

中毒率 =
中毒虫数
总虫数 × 100%

校正中毒率 =
处理中毒率 - 对照中毒率

1 - 对照中毒率 × 100%

2　结果与分析

2. 1　除虫脲标准曲线的绘制

　　精确移取已配好的除虫脲标准溶液 (含内标)各

5 ΛL ,采用反相高效液相色谱法进样分析,以除虫脲

与内标物的质量比X 为横坐标,以除虫脲与内标物

峰面积比 Y 为纵坐标,得线性回归方程为:

Y = - 0. 1598+ 9. 4133X , r= 0. 9995。定量线性

为 9. 96～ 79. 68 ΛgömL。

2. 2　回收率

由回收率的测定结果 (表 1)可以看出, 6份样品

的平均回收率为 98. 89% ,相对标准差为 0. 75%。

表 1　除虫脲回收率试验结果

T able 1　T he resu lts of diflubenzuron recovery test

序号
N o.

加入量ög
A dded amount

测得量ög
Found amount

回收率ö%
Recovery

平均回收率ö%
M ean recovery

相对标准差ö%
RSD

1 0. 256 6 0. 252 4 98. 36
2 0. 253 4 0. 247 9 97. 83
3 0. 256 0 0. 253 5 99. 02 98. 88 0. 75
4 0. 258 4 0. 256 9 99. 41
5 0. 257 2 0. 257 0 99. 92
6 0. 260 5 0. 257 2 98. 73

2. 3　精密度

取线性范围测定项下质量浓度为 39. 84 ΛgömL

的纯品溶液, 重复进样 6 次, 计算相对标准差为

0. 94%。

2. 4　除虫脲泡腾片剂样品测定结果

3批样品除虫脲含量测定结果列于表 2。由表 2

可以看出,各批样品的含量符合要求,其相对标准差

为 0. 88%。
表 2　不同样品除虫脲含量的测定结果

T able 2　T he test resu lts of diflubenzuron con ten t in differen t samp les

样本
Samp le N o.

峰面积比
Ratio of peak area

除虫脲含量ö%
Conten t of diflubenzuron

相对标准误ö%
RSD

991118 18. 100 5 97. 65

991123 19. 304 7 98. 60 0. 88

991128 20. 435 5 99. 38

2. 5　除虫脲制剂的毒力测定结果

将各种除虫脲制剂配成系列梯度质量浓度药

液,浸叶饲喂, 60 h 后检查中毒虫数。对数据进行处

理,得出毒力方程,卡方值和 EC 50。结果 (表 3)表明,
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泡腾片剂和可湿性粉剂对三龄粘虫毒力相近。
表 3　两种剂型对三龄粘虫毒力测定结果

T able 3　T he resu lts of tw o do sage fo rm s on tox ity of 3rd2instar larvae of M y th im na sep ara ta W alker

剂型
Do sage fo rm

毒力回归方程
Regression equation of tox ity

卡方值
ς 2

有效中浓ö(m g·L - 1)
EC 50

泡腾片剂
Effervescen t tab let Y = 6. 091 7+ 1. 189 2X 3. 912 0 0. 123 6

可湿性粉剂
W ettab le pow der Y = 5. 852 4+ 1. 002 4X 1. 992 6 0. 121 0

2. 6　空白试验

取除虫脲纯品和辅料分别进样,从高效液相色

谱扫描图可见, 除虫脲纯品的保留时间为 2. 708

m in, 辅料有 3 个吸收峰 (图 1, 2) ,但均对除虫脲峰

无干扰。

图 1　除虫脲高效液相色谱

F ig. 1　H PL C of diflubenzuron

图 2　辅料高效液相色谱

F ig. 2　H PL C of adjuvan ts

3　讨　论

除虫脲泡腾片剂崩解后有效成分的悬浮率是关

键。喷雾用的泡腾片剂崩解后,水不溶性农药应悬浮

于水中,为得到稳定性较高的悬浮液, 根据 Stockπs
公式[9 ]可知,农药粒径应尽量小,分散相与连续相密

度差应尽量低,连续相粘度应尽量大,这样,悬浮率

才能提高,而通常减小农药粒径是最有效的提高悬

浮率的方法。因此,使用在制备除虫脲泡腾片剂之

前,应对除虫脲原粉进行粉碎,如采用气流式粉碎机

等,使除虫脲原粉粒径在 60 Λm 以下。

除虫脲泡腾片剂含量测定应排除辅料的干扰。

除虫脲泡腾片剂配方中含有不溶于N , N - 二甲基

甲酰胺的辅料, 在进行H PL C 测定之前, 应将其滤

除,可采用孔径为 0. 8 Λm 的微孔滤膜过滤。否则,

在进行H PL C 测定时,会堵塞色谱柱。

除虫脲泡腾片剂对粘虫的适口性强。因泡腾片

剂的辅料中含有柠檬酸,而柠檬酸可刺激粘虫的口

器,引诱其取食,而较除虫脲其他剂型更易导致粘虫

中毒。
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P repara t ion of d if lubenzu ron effervescen t tab le t and determ in ing of tox ity

L UO Yan -hong,D UAN L ing, CHEN An - l iang, FENG Jun - tao, ZHANG X ing
(B iora tiona l P esticid e R esearch and S erv ice Cen ter, N orthw est S ci2T ech U niversity of

A g ricu ltu re and F orestry , Y ang ling , S haanx i 712100, Ch ina)

Abstract: A fo rm u la t ion of effervescen t pest icidal tab let su itab le fo r d ilu t ion w ith w ater to sp ray w as

repo rted in th is paper. A ch it in2inh ib it ing in sect icide dif lubenzu ron w as an act ive ingredien t (a. i. ) in th is

fo rm u la t ion. A reverse phase h igh2perfo rm ance liqu id ch rom atography m ethod of determ in ing the con ten t

of d if lubenzu ron effervescen t tab let w as estab lished. T he new ly enclo sed 3rd2in star larvae of M y th im na

sep a ra ta W alker w ere fed w ith the m aize fo liage of d if lubenzu ron and adm in ist ra ted in 60h. T he EC50 of

effervescen t tab let and w et tab le pow der w ere 0. 1210, 0. 1236 ΛgömL respect ively.

Key words: d if lubenzu ron; effervescen t tab let; determ in ing of tox ity; p repara t ion techno logy

·简　讯·

小麦新品种“陕 253”通过审定

由西北农林科技大学农学院小麦中心有关专家选育的小麦新品种“陕 253”日前通过陕西省作物品种审

定委员会的审定。

“陕 253”属冬性小麦,耐寒性较好,分蘖力强,成穗率高,株型紧凑,株高 80 cm 左右。穗多、早熟、籽粒角

质。籽粒饱满度好,千粒重 40～ 42 g。蛋白质含量 14. 12%～ 14. 8% ,湿面筋含量 28. 4%～ 28. 8% ,干面筋含

量 9. 7%～ 10. 2% ,沉淀值为 37. 2～ 42. 0 mL ,吸水率为 58. 94%～ 59. 62% ,各项指标达到或接近强筋小麦

指标,田间综合耐病性好。1999～ 2001年陕西关中灌区区试 22点次,平均单产 4 646 kgöhm 2。该品种集优

质、丰产、早熟于一体,适宜关中灌区和黄淮麦区南部中上等地力大面积种植。

(温晓平　供稿)
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