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*目的+研制
%<&"]

中国粗榧生物碱可溶性液剂(并评价其田间杀虫效果(为其进一步开发和应用奠

定基础)*方法+采用国标方法对中国粗榧生物碱可溶性液剂进行研制并评价其质量'采用室内生物活性测定和田间

试验方法评价该制剂对小菜蛾!

B#D($##,<

-

#"4($##,

"的室内毒力及田间防效)*结果+研制的
%<&"]

中国粗榧生物碱

可溶性液剂配方为#

$%]

中国粗榧丙酮提取物
h"$]

无水乙醇
h#D]

醇类溶剂
5h#"]

吐温
BM%

!制剂中含
%<&"]

的

中国粗榧生物碱"'室内生物活性测定结果表明(

%<&"]

中国粗榧生物碱可溶性液剂对小菜蛾
D

龄幼虫
$!

和
!M1

的

Vd

"%

分别为
""<C#

和
D%<#$K

Y

$

V

'田间试验结果表明(

%<&"]

中国粗榧生物碱可溶性液剂
$%%

倍稀释液!有效成分含

量为
!%K

Y

$

V

"对白菜上的小菜蛾具有较好防治效果(施药后
D

和
&@

的防治效果分别为
&D<M$]

和
L$<&#]

)*结论+

%<&"]

中国粗榧生物碱可溶性液剂对小菜蛾有较好的室内生物活性和田间防效)

!关键词"

!

中国粗榧'小菜蛾'杀虫活性'田间防效'植物源农药
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植物源农药具有环境友好,对非靶标生物安全,

不易产生抗药性及作用方式特异等特点%

#

&

(是国内

外新农药研发的热点之一)中国粗榧!

!$

H

2,#"(,<K

D44*+$+4*4

"隶属三尖杉科三尖杉属(该科仅
#

属!三

尖杉属"

C

种(中国产
&

种
D

变种(

#

引种栽培变

种%

$BD

&

)在我国民间(三尖杉属植物常被作为消积驱

虫药(同时具有消炎,润肺的功能(主治蛔虫病,钩虫

病,食积等病症%

!

&

)

$%

世纪
L%

年代
T(23--

等%

"

&首

次发现三尖杉属植物中的三尖杉酯碱类化合物具有

抑制小鼠白血病细胞生长的作用(之后(国内外对三

尖杉属植物的化学成分,药用活性及活性化合物合

成开展了广泛研究%

LBM

&

)西北农林科技大学无公害

农药研究服务中心对西北地区杀虫活性植物广泛筛

选(发现中国粗榧丙酮提取物对粘虫具有较强的拒

食和胃毒活性%

C

&

'李雪娇%

#%

&在对中国粗榧杀虫作用

研究中发现(中国粗榧石油醚萃取物对粘虫毒杀和

拒食活性最高'马树杰%

##

&进一步研究发现(中国粗

榧中主要杀虫成分为生物碱)本研究通过对溶剂和

表面活性剂等其他助剂的筛选(初步研制出
%<&"]

中国粗榧生物碱可溶性液剂!

=V

"(并测定了该药剂

对小菜蛾的室内毒力及田间药效(以期为中国粗榧

生物碱的进一步开发和应用奠定基础)

#

!

材料与方法

#<#

!

供试害虫

小菜蛾!

B#D($##,<

-

#"4($##,

"(由西北农林科技

大学无公害农药研究服务中心养虫室提供(选择个

体大小一致,健康活泼的
D

龄小菜蛾幼虫供试)

#<$

!

供试药剂

丙酮,乙酸乙酯,二甲亚砜,甲醇及醇类溶剂
5

均为国产分析纯'

FTB#%

,

FTB!

,

5?FB"

,

Pb"

及吐

温
BM%

等表面活性剂均由市场购得'中国粗榧丙酮提

取物原药!含
"

D<&"]

的中国粗榧生物碱",中国粗

榧生物碱标准品(由西北农林科技大学无公害农药

研究服务中心提供'

#<M]

阿维菌素!

5:3*K3>09+

"乳

油(由山东潍坊润丰化工股份有限公司提供)

#<D

!

%<&"]

中国粗榧生物碱可溶性液剂的研制

#<D<#

!

溶剂筛选
!

参照郭武棣%

#$

&的方法进行溶剂

筛选(并进行冷贮试验)具体方法如下#向试管中加

入中国粗榧丙酮提取物原药!

#<$j%<%$

"

Y

(用移液

管量取
$KV

溶剂加入试管中(在室温下摇动观察

其溶解!有无沉淀"情况(如不能溶解可微热以加速

溶解'如果原药不能完全溶解(继续向试管中加入
$

KV

溶剂按照前面的方法观察溶解情况)用同样的

方法重复上面的操作(直到加至
#%KV

溶剂还不能

完全溶解时(舍弃该溶剂(选择另一种溶剂继续筛

选)如果原药能完全溶于溶剂时(将其放置在
%f

冰箱中检测其稳定性(

!1

后观察有无分层,沉淀或

浮油(如无分层或沉淀或浮油(说明稳定性合格)最

后(根据其溶解性和冷贮稳定性判断质量是否合格(

能溶解中国粗榧丙酮提取物原药且冷贮稳定性合格

的溶剂是质量合格的(否则不合格)

#<D<$

!

表面活性剂筛选及添加量的选择
!

表面活

性剂筛选#以常温制剂外观,低温稳定性,热贮稳定

性和
$%

倍稀释液稳定性为指标(选择较佳表面活性

剂种类)表面活性剂添加量的选择#分别取原药
$<"

Y

于
"

支试管中(然后分别加入
%<$

(

%<"

(

#<%

(

#<"

和
$<%

Y

表面活性剂于试管中(加溶剂补足
#%

Y

(得

到含表面活性剂质量分数分别为
$]

(

"]

(

#%]

(

#"]

和
$%]

溶液(按上述
!

个指标进行评价(确定

表面活性剂含量)

#<D<D

!

原药含量的确定
!

取
"

支试管(分别取
%<"%

Y

原药和
%<!%

Y

表面活性剂于每个试管中(分别加

溶剂补足至
"<%%

(

D<DD

(

$<"%

(

$<%%

和
#<L&

Y

(配制

成原药质量分数分别为
#%]

(

#"]

(

$%]

(

$"]

和

D%]

的溶液(评价原药在溶剂中的溶解情况)

#<D<!

!

制剂配方确定
!

根据上述结果(配制可溶性

液剂样品(以此确定该植物源杀虫剂的最终配方)

#<D<"

!

制剂的质量控制及检测方法
!

采用
`^

$

P

$!L&<&R$%%D

对制剂的低温稳定性,热贮稳定性进

行检测'采用
\̂

$

P#L%%R$%%#

对制剂水分含量进

行测定'有效成分含量测定采用紫外分光光度法(具

体为#取中国粗榧生物碱标准品
#%%K

Y

(加乙醇水

溶液!

'

!无水乙醇"

Z'

!水"

iL%Z!%

"定容至
#%%

KV

作为母液)分别取
%

(

#

(

$

(

!

(

L

(

M

和
#%KV

母液

于编号为
#

"

&

的
"%KV

容量瓶中定容)以第
#

份

未加入样品的容量瓶为空白参比(在
$LM+K

下分别

测定样品的
FE

值并求出回归方程)分别称取热贮

前和热贮后中国粗榧制剂各
#%%K

Y

(加乙醇水溶液

#%%KV

混匀(

"%%%*

$

K9+

离心
$%K9+

)取上清液

浓缩至较稀膏状(加乙醇适量超声提取
D

次(每次

#%K9+

)合并乙醇提取液并减压回收乙醇近干(用

中性
5-

$

F

D

!

#<%

Y

"拌样后(置中性氧化铝柱!

#<"

>Kg#%>K

"上(用氯仿
B

丙酮!体积比
$Z#

"

C%KV
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洗脱(洗脱液减压浓缩至干)浓缩物用
C"]

乙醇溶

解转入
#%%KV

容量瓶定容得供试液(于
$LM+K

下

进行检测)

稀释液稳定性检测#用
dGT5d

标准硬水!硬度

D!$K

Y

$

V

(

J

`L<%

"

&<%

(

d,

$h

Z[

Y

$h

i!Z#

"在

!

D%j$

"

f

下稀释
"%

倍(静置
#M1

后过
!"

&

K

筛(

只能有痕量沉淀和可见固体颗粒)

与水互溶性#用移液管吸取
"KV

试样(置于

#%%KV

量筒中(用标准硬水稀释至刻度(搅拌均匀(

将此稀释液置于!

D%j#

"

f

水浴中(如稀释液均一(

无析出物为合格)

#<!

!

室内生物活性测定

采用浸虫浸叶法%

#DB#!

&测定热贮前后
%<&"]

中

国粗榧生物碱可溶性液剂对小菜蛾
D

龄幼虫的室内

毒力)用自来水分别将热贮前和热贮后
%<&"]

中

国粗榧生物碱可溶性液剂稀释
M%%

(

!%%

(

$%%

(

#%%

和

"%

倍(即得生物碱质量浓度分别为
#%

(

$%

(

!%

(

M%

和

#L%K

Y

$

V

的药液(将甘蓝叶片分别在不同质量浓度

药液中浸
D4

后取出(用吸水纸吸去多余药液并晾

干(然后将试虫在处理药液中浸渍
D4

(放滤纸上爬

行以吸去多余的药液(放入装有甘蓝叶的培养皿中

饲养(重复
D

次(每重复
#%

头试虫(以自来水为对

照(分别于药后
$!

和
!M1

统计死亡虫数(计算死亡

率及校正死亡率(采用机率值分析法求出毒力回归

方程,

Vd

"%

和
C"]

置信限)计算公式如下#

死亡率
i

死虫数$总虫数
g#%%]

(

校正死亡率
i

!处理死亡率
R

对照死亡率"$

!

#R

对照死亡率"

g#%%]

)

#<"

!

%<&"]

中国粗榧生物碱可溶性液剂田间药效

试验

田间药效试验在西北农林科技大学太白试验基

地进行)试验田常规管理(肥力中等(白菜长势较

好(小菜蛾发生程度中等)用清水将
%<&"]

中国粗

榧生物碱可溶性液剂分别稀释
$%%

(

!%%

和
L%%

倍

!有效成分含量分别为
!%

(

$%

和
#D<DDK

Y

$

V

"喷施(

以
#<M]

阿维菌素乳油稀释
!"%%

倍!有效成分含量

为
!K

Y

$

V

"作药剂对照(以清水为空白对照(共
"

个

处理(喷药剂量
L%V

$

LL&K

$

(每处理重复
!

次(试验

共设
$%

个小区(每小区面积为
#%K

$

(随机区组排

列)于小菜蛾发生危害初期喷药防治
#

次(用手动

喷雾器喷雾(以叶片湿润为度)在每小区内连续选

择
#%

株白菜苗分别于施药前和施药后定期,定株检

查活虫数!不分虫龄"(并计算防治效果)

防治效果
i

%

#R

!对照区施药前活虫数
g

处理

区施药后活虫数"$!对照区施药后活虫数
g

处理区

施药前活虫数"&

g#%%]

)

$

!

结果与分析

$<#

!

%<&"]

中国粗榧生物碱可溶性液剂的制备

$<#<#

!

溶剂筛选
!

在室温条件下(无水乙醇,丙酮

和甲醇对中国粗榧丙酮提取物的溶解性均较好且质

量合格!表
#

"'综合考虑成本,环境安全性等因素的

影响(最后确定无水乙醇作为其溶剂)鉴于无水乙

醇极易挥发(为进一步增加制剂的稳定性并保持其

溶解性(依据前期研发经验(加入挥发性较弱的醇类

溶剂
5

以制备混合溶剂(对其比例进行了选择(结

果!表
$

"表明(随着醇类溶剂
5

加入量的提高(其溶

解性变弱(当无水乙醇
Z

醇类溶剂
5iMZ$

!

'

$

'

"

时(仍具有较好的溶解性和冷贮稳定性'但当无水乙

醇
Z

醇类溶剂
5i&ZD

!

'

$

'

"时(溶解性变差'因此

选择无水乙醇
Z

醇类溶剂
5iMZ$

!

'

$

'

"的混合溶

剂作为该制剂的最终溶剂)

表
#

!

中国粗榧提取物在不同溶剂中的溶解性

P,X-3#

!

=(-)X9-90

;

(.!$

H

2,#"(,<D44*+$+4*43c0*,>09+@9..3*3+04(-:3+04

溶剂
!!!

=(-:3+0

!!!

溶质$溶剂$!

K

Y

0

KV

R#

"

=(-)03

$

=(-:3+0

溶解性
!!

=(-)X9-90

;!!

冷贮稳定性
!!

=0(*,

Y

340,X9-90

;!!

,0%f

!!

质量合格度 !是$否"

a),-90

;

S

),-9.9>,09(+

!

N34

$

/(

"

油酸甲酯
[301

;

-(-3,03 #<$

$

#%

不溶解
G+4(-)X-3

!!

R

否
/(

环己酮
d

;

>-(13c,+(+3 #<$

$

#%

不溶解
G+4(-)X-3

!!

R

否
/(

无水乙醇
?01

;

-,->(1(- #<$

$

L

溶解
=(-)X-3

稳定
=0,X-3

是
N34

苯甲醇
T13+

;

->,*X9+(- #<$

$

#%

不溶解
G+4(-)X-3

!!

R

否
/(

二甲基甲酰胺
E9K301

;

-.(*K,K9@3 #<$

$

#%

溶解
=(-)X-3

分层
V,

;

3*3@

否
/(

乙酸乙酯
?01

;

-,>30,03 #<$

$

#%

溶解
=(-)X-3

浑浊
P)*X9@

否
/(

二氯甲烷
E9>1-(*(K301,+3 #<$

$

#%

不溶解
G+4(-)X-3

!!

R

否
/(

甲苯
[301

;

-X3+_3+3 #<$

$

#%

不溶解
G+4(-)X-3

!!

R

否
/(

二甲苯
b

;

-3+3 #<$

$

#%

溶解
=(-)X-3

浑浊
P)*X9@

否
/(

丙酮
5>30(+3 #<$

$

M

溶解
=(-)X-3

稳定
=0,X-3

是
N34

甲醇
[301

;

-,->(1(- #<$

$

#%

溶解
=(-)X-3

稳定
=0,X-3

是
N34

!!

注#.

R

/表示由于不溶解未进行冷贮稳定性测定)下表同)

/(03

#.

R

/

K3,+4+(>(-@40(*,

Y

340,X9-90

;

@)30(9+4(-)X9-90

;

<P134,K3X3-(2<
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表
$

!

无水乙醇和醇类溶剂
5

不同比例混合物对中国粗榧提取物的溶解情况

P,X-3$

!

E944(-)09(+(.!$

H

2,#"(,<D44*+$+4*43c0*,>09+@9..3*3+0K9c0)*342901,X4(-)03301

;

-,->(1(-,+@,->(1(-45

无水乙醇
Z

醇类溶剂
5

!体积比"

?01,+(-Z5->(1(-45

!

A(-)K3

"

溶解性

4(-)X9-90

;

冷贮稳定性

=0(*,

Y

340,X9-90

;

9+%f

质量合格度 !是$否"

a),-90

;S

),-9.9>,09(+

!

N34

$

/(

"

#%Z%

溶解
=(-)X-3

稳定
=0,X-3

是
N34

CZ#

溶解
=(-)X-3

稳定
=0,X-3

是
N34

MZ$

溶解
=(-)X-3

稳定
=0,X-3

是
N34

&ZD

不溶解
G+4(-)X-3 R

否
/(

LZ!

不溶解
G+4(-)X-3 R

否
/(

"Z"

不溶解
G+4(-)X-3 R

否
/(

!ZL

不溶解
G+4(-)X-3 R

否
/(

DZ&

不溶解
G+4(-)X-3 R

否
/(

$ZM

不溶解
G+4(-)X-3 R

否
/(

#ZC

不溶解
G+4(-)X-3 R

否
/(

!

%Z#%

不溶解
G+4(-)X-3 R

否
/(

$<#<$

!

表面活性剂筛选
!

从表面活性剂的筛选结

果!表
D

"可以看出(农乳
"%%

1

,吐温
BM%

和农乳

L%%

1

$

在外观和低温稳定性方面均符合要求(但农

乳
"%%

1

稀释液稳定性不合格(产生分层'农乳

L%%

1

$

热贮后产生少量的沉淀(而吐温
BM%

在外观,

低温稳定性,热贮稳定性和稀释液稳定性方面均符

合要求(因此选择吐温
BM%

作为表面活性剂)

表
D

!

表面活性剂筛选结果

P,X-3D

!

=>*33+9+

Y

*34)-04(.4)*.,>0,+04

表面活性剂
!!!!

=)*.,>0,+04

!!!!

外观
!!

5

JJ

3,*,+>3

!!

低温稳定性
!!!

V(203K

J

3*,0)*340,X9-90

;!!!

热贮稳定性
!!!

9̀

Y

103K

J

3*,0)*3

!!!

40,X9-90

;!!!

稀释液稳定性
!!

E9-)3+040,X9-90

;!!

农乳
"%%

1

T3409>9@33K)-49.93*

"%%

1

均一,透明

8+9.(*K,+@

0*,+4

J

,*3+0

均一,透明

8+9.(*K,+@

0*,+4

J

,*3+0

微量沉淀

[9>*(

J

*3>9

J

90,09(+

分层

V,

;

3*3@

农乳
#L%#

T3409>9@33K)-49.93*

#L%#

浑浊,不透明

P)*X9@,+@

+(+B0*,+4

J

,*3+0

微量沉淀

[9>*(

J

*3>9

J

90,09(+

少量沉淀

V900-3(.

J

*3>9

J

90,03

均一,半透明

8+9.(*K,+@43K9B

0*,+4

J

,*3+0

FTB#%

均一,半透明

8+9.(*K,+@

43K90*,+4

J

,*3+0

微量沉淀

[9>*(

J

*3>9

J

90,09(+

少量沉淀

V900-3(.

J

*3>9

J

90,03

沉淀

T*3>9

J

90,03

'7d

浑浊,不透明

P)*X9@,+@

+(+B0*,+4

J

,*3+0

少量沉淀

V900-3(.

J

*3>9

J

90,03

大量沉淀

5K()+0(.

J

*3>9

J

90,03

分层

V,

;

3*3@

FTB#"

均一,半透明

8+9.(*K,+@

43K90*,+4

J

,*3+0

大量絮状沉淀

5K()+0(..-(>>)-3+0

@3

J

(490

少量沉淀

V900-3(.

J

*3>9

J

90,03

浑浊

P)*X9@

吐温
BM%

P)23+BM%

均一,透明

8+9.(*K,+@

0*,+4

J

,*3+0

均一,透明

8+9.(*K,+@

0*,+4

J

,*3+0

均一,透明

8+9.(*K,+@

0*,+4

J

,*3+0

均一,透明

8+9.(*K,+@

0*,+4

J

,*3+0

农乳
L%%

1

#

T3409>9@33K)-49.93*

L%%

1

#

均一,半透明

8+9.(*K,+@

43K90*,+4

J

,*3+0

少量絮状沉淀

V900-3(..-(>>)-3+0

@3

J

(490

少量沉淀

V900-3(.

J

*3>9

J

90,03

均一,透明

8+9.(*K,+@

0*,+4

J

,*3+0

农乳
L%%

1

$

T3409>9@33K)-49.93*

L%%

1

$

均一,透明

8+9.(*K,+@

0*,+4

J

,*3+0

均一,透明

8+9.(*K,+@

0*,+4

J

,*3+0

少量沉淀

V900-3(.

J

*3>9

J

90,03

均一,透明

8+9.(*K,+@

0*,+4

J

,*3+0

!!

表面活性剂添加量的选择结果!表
!

"表明(表

面活性剂添加量越多(制剂的外观,低温稳定性,热

贮稳定性和稀释液稳定性越好'当表面活性剂添加

量为
#"]

时(

!

个指标均符合要求'当添加量为

$%]

时(

!

个指标均符合要求)考虑到生产成本价

格(将表面活性剂的添加量定为
#"]

)

$<#<D

!

原药含量的确定
!

由表
"

可知(中国粗榧丙

酮提取物在混合溶剂中具有较好的溶解性(当含量

达到
$%]

时(仍能被混合溶剂完全溶解(但到
$"]

时(溶解性变差(因此(本试验将制剂中原药含量定

为
$%]

)另外(因提供的中国粗榧丙酮提取物原药

含
"

D<&"]

的中国粗榧生物碱(故确定制剂中中国

粗榧生物碱含量
"

%<&"]

)
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表
!

!

表面活性剂添加量对原药乳化效果的影响

P,X-3!

!

?K)-49.

;

9+

Y

3..3>02901@9..3*3+04)*.,>0,+0>(+03+04

表面活性剂添加量$
]

d(+03+0(.

4)*.,>0,+0

外观
!!!

5

JJ

3,*,+>3

!!!

低温稳定性
!!!

V(203K

J

3*,0)*3

!!!

40,X9-90

;!!!

热贮稳定性
!!!

9̀

Y

103K

J

3*,0)*3

!!!

40,X9-90

;!!!

稀释液稳定性
!!

E9-)3+040,X9-90

;!!

$

浑浊

P)*X9@

浑浊

P)*X9@

大量沉淀

5K()+0(.

J

*3>9

J

90,03

浑浊

P)*X9@

"

均一,半透明

8+9.(*K,+@

43K90*,+4

J

,*3+0

透明,微沉

P*,+4

J

,*3+0,+@

K9>*(

J

*3>9

J

90,09(+

大量沉淀

5K()+0(.

J

*3>9

J

90,03

浑浊

P)*X9@

#%

均一,半透明

8+9.(*K,+@

43K90*,+4

J

,*3+0

均一,半透明

8+9.(*K,+@

43K90*,+4

J

,*3+0

少量沉淀

V900-3(.

J

*3>9

J

90,03

均一,半透明

8+9.(*K,+@

43K90*,+4

J

,*3+0

#"

均一,透明

8+9.(*K,+@0*,+4

J

,*3+0

均一,透明

8+9.(*K,+@0*,+4

J

,*3+0

均一,透明

8+9.(*K,+@0*,+4

J

,*3+0

均一,透明

8+9.(*K,+@0*,+4

J

,*3+0

$%

均一,透明

8+9.(*K,+@0*,+4

J

,*3+0

均一,透明

8+9.(*K,+@0*,+4

J

,*3+0

均一,透明

8+9.(*K,+@0*,+4

J

,*3+0

均一,透明

8+9.(*K,+@0*,+4

J

,*3+0

表
"

!

中国粗榧丙酮提取物原药含量的确定

P,X-3"

!

d(+03+0(.!$

H

2,#"(,<D44*+$+4*43c0*,>0

中国粗榧丙酮提取

物原药含量$
]

d(+03+0(.

!$

H

2,#"(,<D4

4*+$+4*43c0*,>0

溶解性

=(-)X9-90

;

中国粗榧丙酮提取

物原药含量$
]

P13>(+03+0(.

!$

H

2,#"(,<D4

4*+$+4*43c0*,>0

溶解性

=(-)X9-90

;

中国粗榧丙酮提取

物原药含量$
]

P13>(+03+0(.

!$

H

2,#"(,<D4

4*+$+4*43c0*,>0

溶解性

=(-)X9-90

;

#%

溶解
=(-)X-3 $%

溶解
=(-)X-3 D%

不溶解
G+4(-)X-3

#"

溶解
=(-)X-3 $"

不溶解
G+4(-)X-3

$<#<!

!

配方的确定
!

通过对溶剂,表面活性剂及原

药含量的筛选与评价(最终确定了
%<&"]

中国粗榧

生物碱可溶性液剂的配方#

$%]

中国粗榧丙酮提取

物
h"$]

无水乙醇
h#D]

醇类溶剂
5h#"]

吐温
B

M%

!配方中含
%<&"]

的中国粗榧生物碱")

$<$

!

%<&"]

中国粗榧生物碱可溶性液剂产品质量

检测

根据上述配方制成
%<&"]

中国粗榧生物碱可

溶性液剂(采用
`̂

$

P$!L&<&R$%%D

,

\̂

$

P#L%%R

$%%#

和紫外分光光度法等对制剂质量进行了检测(

结果见表
L

和表
&

'并采用浸虫浸叶法%

#!

&测定了制

剂热贮前后的杀虫活性(结果见表
M

)

由表
L

可以看出(研制的
%<&"]

中国粗榧生物

碱可溶性液剂制剂(通过各项指标检测(均为合格(

达到商品农药要求标准)另外(

%<&"]

中国粗榧生

物碱可溶性液剂在热贮前后生物碱含量无明显变化

!表
&

")从表
M

可知(

%<&"]

中国粗榧生物碱可溶

性液剂在热贮前后生物活性无明显变化(由此可进

一步判定所研制的
%<&"]

中国粗榧生物碱可溶性

液剂制剂的热贮稳定性合格)

表
L

!

%<&"]

中国粗榧生物碱可溶性液剂质量检测结果

P,X-3L

!

a),-90

;

9+4

J

3>09(+(.%<&"]!$

H

2,#"(,<D44*+$+4*4,-I,-(9@4=V

检测指标
P3409+@3c

检测结果
P340*34)-04

检测指标
P3409+@3c

检测结果
P340*34)-04

外观
5

JJ

3,*,+>3

单相透明液体

=9+

Y

-3B

J

1,430*,+4

J

,*3+0-9

S

)9@

热贮稳定性

P13*K,-40,X9-90

;

均一,透明

8+9.(*K,+@0*,+4

J

,*3+0

总生物碱含量$
]

d(+03+0(.0(0,-,-I,-(9@4

%<&&D%

冷贮稳定性

d(-@40(*,

Y

340,X9-90

;

均一,透明

8+9.(*K,+@0*,+4

J

,*3+0

J

` &<$M

水分含量$
]

W,03*>(+03+0

%<ML

稀释稳定性

E9-)3+040,X9-90

;

均一,透明

8+9.(*K,+@0*,+4

J

,*3+0

与水互溶性

[94>9X9-90

;

29012,03*

均一,透明

8+9.(*K,+@0*,+4

J

,*3+0

表
&

!

%<&"]

中国粗榧生物碱可溶性液剂热贮前后的生物碱含量

P,X-3&

!

5-I,-(9@4>(+03+0(.%<&"]!$

H

2,#"(,<D44*+$+4*4,-I,-(9@4=VX3.(*3,+@,.03*13,03@40(*,

Y

3

重复

U3

J

30909(+

热贮前生物碱含量$
]

d(+03+0X3.(*313,03@40(*,

Y

3

热贮后生物碱含量$
]

d(+03+0,.03*13,03@40(*,

Y

3

分解率$
]

E3>(K

J

(43@*,03

# %<&&D$ %<&&D# %<%#$C

$ %<&&D% %<&&$M %<%$"C

D %<&&$C %<&&$M %<%#$C

均值
5:3*,

Y

3 %<&&D% %<&&$C %<%#&$
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表
M

!

热贮前后
%<&"]

中国粗榧可溶性液剂对小菜蛾
D

龄幼虫杀虫活性的影响

P,X-3M

!

G+43>09>9@,-,>09:90

;

(.%<&"]!>4*+$+4*4,-I,-(9@4=V,

Y

,9+40B><

-

#"4($##,X3.(*3,+@,.03*13,03@40(*,

Y

3

处理

P*3,0K3+0

毒力回归方程

P(c9>90

;

*3

Y

*3449(+3

S

),09(+

致死中浓度$!

K

Y

0

V

R#

"

Vd

"%

C"]

置信区间$!

K

Y

0

V

R#

"

C"]7V

2

$值

2

$

:,-)3

热贮前
$!1

$!1X3.(*313,03@40(*,

Y

3

:iR$>##h#>$#? ""<C# !$<#"

"

&M<D& #<"$

热贮前
!M1

!M1X3.(*313,03@40(*,

Y

3

:iR$>DCh#>L$? D%<#$ $D<!D

"

D&<!M $<"L

热贮后
$!1

$!1,.03*13,03@40(*,

Y

3

:iR$>#$h#>$%? "C<#L !!<!M

"

M!<#L #<%&

热贮后
!M1

!M1,.03*13,03@40(*,

Y

3

:iR$>!#h#>L#? D%<CC $!<#&

"

DM<"L $<#$

!!

注#

2

$

%<%"

i&<M#

(若所测方程
2

$小于该值则方程符合实际(否则不符合)

/(03

#

?

S

),09(+.904013.,>0)+-344

.
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$

/

94-34401,+&<M#<

$<D

!

%<&"]

中国粗榧生物碱可溶性液剂大田药效

试验结果

%<&"]

中国粗榧生物碱可溶性液剂对白菜上小

菜蛾的田间药效试验结果!表
C

"表明(

%<&"]

中国

粗榧生物碱可溶性液剂对白菜上小菜蛾具有良好的

防治效果(其
!%

和
$%K

Y

$

V$

种质量浓度喷施后
D

@

(防治效果均在
L%]

以上'

&@

后防治效果分别达

L$<&#]

和
!"<&!]

(其中
!%K

Y

$

V

与阿维菌素
!

K

Y

$

V

的药效无显著差异'

#D<DDK

Y

$

V

的中国粗榧

生物碱可溶性液剂对小菜蛾的防治效果不显著)试

验期间未观察到各处理药液对白菜生长有不良影

响)

表
C

!

%<&"]

中国粗榧生物碱可溶性液剂对白菜上小菜蛾的田间防治效果

P,X-3C

!

793-@0*9,-4(.%<&"]!>4*+$+4*4,-I,-(9@4=V,

Y

,9+40B><

-

#"4($##,9+>,XX,

Y

34

供试药剂

T3409>9@3

有效成分

质量浓度$

!

K

Y

0

V

R#

"

P*3,0K3+0

>(+>3+0*,09(+

药前虫口

基数

/)KX3*(.

J

3404X3.(*3

4

J

*,

;

施药后
#@

#@,

;

,.03*0*9,-

虫口数

/)KX3*(.

J

3404

防治效果$
]

d(**3>03@

3..9>,>

;

施药后
D@

D@,

;

4,.03*0*9,-

虫口数

/)KX3*(.

J

3404

防治效果$
]

d(**3>03@

3..9>,>

;

施药后
&@

&@,

;

4,.03*0*9,-

虫口数

/)KX3*(.

J

3404

防治效果$
]

d(**3>03@

3..9>,>

;

%<&"]

中国粗榧生物碱
!% #$M &" !"<#$, !% &D<M$, M% L$<&#,

可溶性液剂
$% #$% MD D"<$!, "" L#<"$X #%C !"<&!X

%<&"]!>4*+$+4*4

,-I,-(9@4=V

#D<DD LM "$ $M<!LX !% "%<LD> &! D"<%LX

#<M]

阿维菌素乳油

#<M] 5:3*K3>09+4?d

! #$& M" D&<D$, L" "&<%%X &% L&<#",

空白对照

dO

R MC C" R #%L R #!C R

!!

注#表中数据为
!

次重复之平均值'同列数据后标不同小写字母表示经
E)+>,+

-

4

新复极差测验差异显著!

B

'

%<%"

")

/(03

#

E,0,,*3K3,+4.*(K!@)

J

-9>,09(+4<E9..3*3+0-(23*>,43-3003*49+@9>,0349

Y

+9.9>,+0@9..3*3+>3,0B

'

%<%"X

;

E)+>,+

-

4K)-09

J

-3*,+

Y

3

0340<

D

!

讨
!

论

D<#

!

中国粗榧生物碱可溶性液剂具有潜在开发应

用价值

本研究通过室内生物活性测定结合田间试验(

证明了中国粗榧生物碱可溶性液剂对小菜蛾具有较

好防效)与同类研究相比(该制剂的杀虫活性较为

理想(如#

#<%]

雷公藤生物碱乳油对小菜蛾
D

龄幼

虫
!M

和
&$1

的
Vd

"%

值分别为
LC<L$

和
$%<D"

K

Y

$

V

(其
$"%

倍稀释液!有效含量为
!%K

Y

$

V

"施药

后
D

和
&@

的田间防治效果分别为
L&<!#]

和

M$<CD]

%

#"

&

'

%<D]

的印楝素乳油对小菜蛾
"@

的

Vd

"%

值为
$M<&&K

Y

$

V

%

#L

&

(其施药后
D@

的田间防治

效果为
&L<M%]

%

#&

&

'而
%<&"]

中国粗榧生物碱可溶

性液剂对小菜蛾
D

龄幼虫
$!

和
!M1

的
Vd

"%

分别为

""<C#

和
D%<#$K

Y

$

V

(其
$%%

倍稀释液!有效含量

为
!%K

Y

$

V

"药后
D

和
&@

的田间防治效果分别为

&D<M$]

和
L$<&#]

)可见(相比而言(中国粗榧生

物碱可溶性液剂杀虫活性高于或相当于同类制剂)

另外(中国粗榧为我国特有植物(资源丰富(分布广

泛)因此(中国粗榧生物碱可溶性液剂具有潜在开

发应用价值)

D<$

!

对植物源农药的质量检测应采用化学分析与

生物活性测定相结合的方法

农药的质量检测通常采用仪器分析法来进行(

如高效液相色谱法,紫外分光光度法等)然而(目前

市场上的植物源制剂多数是以植物材料的粗提物直

接加工而成(其有效成分不是单一的化合物(而是多

:9
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组分的混合%

#M

&

(化学分析法不能测出所有活性成分

的含量(因此(吴文君等%

#C

&首次提出了对植物源农

药的质量检测应采用化学分析与生物活性测定相结

合的方法)中国粗榧主要杀虫活性成分为生物碱(

但非生物碱部分也具有一定的杀虫活性%

$%

&

)因此(

本研究对
%<&"]

中国粗榧生物碱可溶性液剂的质

量检测采用主要活性成分含量分析与室内生物活性

测定相结合的方法来检测(结果表明(仪器分析法和

生物活性检测的结果具有一致性(且
$

种方法的结

合更为全面地反映制剂的稳定性)但该方法是否适

合于在其他植物源农药的质量检测上进行推广(还

有待进一步探讨)

!

!

结
!

论

研制出了质量合格的
%<&"]

中国粗榧生物碱

可溶性液剂(其配方为#

$%]

中国粗榧丙酮提取物
h

"$]

无水乙醇
h#D]

醇类溶剂
5h#"]

吐温
BM%

!制

剂中含
%<&"]

的中国粗榧生物碱"(其对小菜蛾有

较好的室内毒力和田间防效(具有一定的开发和应

用前景)
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