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无溶剂法制备二甲戊灵微囊悬浮剂探究
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摘要：二甲戊灵微囊悬浮剂是一类除草剂，其常规生产过程中往往需要加入有害有机溶剂。因此，本文以无溶剂法制备 40%

二甲戊灵微囊悬浮剂，对配方中囊材、乳化剂、分散剂等组分进行筛选，并对微囊外貌、粒径分布以及制剂性能指标进行检测，

最终优选的 40% 二甲戊灵微囊悬浮剂性能稳定，微囊形貌良好，且制备过程中减少了有害有机溶剂的使用，符合绿色农药的发

展趋势，具有推广价值。
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在传统农药制剂的加工生产中，往往需要添加苯、甲苯、

二甲苯、甲醇等有机溶剂，这些溶剂易燃易爆、毒性高，不仅

在生产、贮存、运输和使用过程中容易造成安全隐患，而且这

些有机溶剂随着农药制剂产品的使用进入生态系统中，不仅会

污染水和土壤环境，还会影响土壤微生物和水生生物的多样性，

甚至通过生物富集、食物链传播等对人类的生命健康带来风险。

随着环保安全意识的提升，有害有机溶剂的使用正逐渐受到限

制，绿色高效是农药开发的趋势，同时也是农药开发工作者面

临的挑战 [1]。

二甲戊灵是一款于 1972 年由美国氰胺公司首先开发的除

草剂，常温下为橙黄色晶体，熔点为 54 ～ 58℃，在丙酮、二

甲苯、二氯甲烷等有机溶剂中易溶，并且对鱼类及水生生物高

毒。其传统剂型为乳油，而其中包含的大量有机溶剂同样会给

环境带来污染 [2]。通过微胶囊技术，可将二甲戊灵包覆在高分

子囊壁材料中，从而降低药物的接触毒性，并且减少有机溶

剂的使用，缓解自然环境的压力 [3]。但是，在微囊悬浮剂的常

规制备过程中，依然无法完全避免有机溶剂的使用 [4-6]。因此，

本文采用无溶剂法制备 40% 二甲戊灵微囊悬浮剂，并以控制

变量法对囊材、乳化剂、分散剂、增稠剂进行优化筛选。

1  材料和方法

1.1 试验原料

试验原料包括：98% 二甲戊灵原药（海利尔药业集团股

份有限公司），100A[ 禾大化学品（上海）有限公司 ]，4207、

CS-50（济南润安新材料有限公司），602（邢台燕城化学助剂

有限公司），A41B[ 杰世化工（上海）有限公司 ]，CP9（巴斯

夫公司），SC（上海特斯克化学有限公司），788（南京捷润科

技有限公司），SC3275（江苏擎宇化工科技有限公司），2612（亨

斯迈公司），4913[ 禾大化学品（上海）有限公司 ]，4105Q（西

安章军化工原料有限公司），膨润土（杭州左土新材料有限公

司），六亚甲基二异氰酸酯（HDI），二环己基甲烷二异氰酸酯

（HMDI），异佛尔酮二异氰酸酯（IPDI），乙二胺，三乙醇胺，

二乙烯三胺，黄原胶，乙二醇，苯甲酸钠（阿拉丁试剂）。

1.2 仪器

实验仪器主要有：FA25 高剪切分散乳化机（德国 FLUKO

公司），EUROSTAR20 机械搅拌机（德国 IKA 公司），恒温水浴锅、

恒温加热搅拌器（巩义市予华仪器有限责任公司），Mastersizer 

3000 激光粒度仪（英国 MALVERN 公司），SGO-3231 正置金

相显微镜（深圳市深视光谷光学仪器有限公司），高低恒温箱、

鼓风干燥箱（德国 Binder 公司），PL1502E 电子天平、S400-K 

pH 计（梅特勒托利多公司），1260 高效液相色谱分析仪（安捷

伦公司）。

1.3 微囊悬浮剂制备方法

在加热条件下将二甲戊灵原药、HDI 与乳化剂溶解混合均

匀制备油相，加水后经高速剪切制备成乳液。将乳液转移到三

口烧瓶中继续搅拌，在 300r/min 搅拌条件下缓慢滴加 10% 二

乙烯三胺水溶液，并以 61℃保温 2.5h，加入分散剂、增稠剂、

防冻剂、防腐剂继续反应 1h，反应结束后即得二甲戊灵微囊悬

浮剂。

1.4 检测方法

总有效成分含量检测：称取 0.1g 样品于 50mL 容量瓶中，

加入 5mL 水分散，加入适量乙腈边加边振摇，利用超声波振荡
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使样品溶解，冷却至室温后用乙腈定容，摇匀，使用高效液相

色谱检测二甲戊灵含量。

微囊内有效成分含量检测：称取 0.1g 样品于 10mL 离心管

中，加入 3mL 二甲苯，于 1000r/min 振摇涡旋 2min，以 6000r/

min 离心 5min，取沉淀于 50mL 容量瓶中，加入适量乙腈，利

用超声波振荡使样品溶解，冷却至室温后用乙腈定容，摇匀，

使用高效液相色谱检测二甲戊灵含量。

游离有效成分含量 = 总有效成分含量－微囊内有效成分

含量；

包封率（%）=（微囊内有效成分含量 / 总有效成分含量）

×100；

悬浮率：按照 GBT14825-2006 农药悬浮率测定方法进行

测试；

pH 值：按照 NY/T1860.1-2016 农药理化性质测定试验导

则第 1 部分：pH 值进行测试；

持久起泡性：按照 GB/T28137-2011 农药持久起泡性测定

方法进行测试；

倾倒性：按照 GB/T31737-2015 农药倾倒性测定方法进行

测试；

冷贮稳定性：按照 GB/T19137-2003 农药低温稳定性测定

方法进行测试；

热贮稳定性：按照 GB/T19136-2003 农药热贮稳定性测定

方法进行测试；

2  结果和分析

2.1 囊材筛选

在微囊悬浮剂的开发过程中，囊材的选择对成囊效果有着

重要影响，囊材用量不足会造成微囊悬浮剂的包封率偏低，用

量偏高则会导致微囊之间发生粘连，而不同的囊材组合也会对

成囊效果造成影响 [7]。因此对不同囊材组合和用量进行筛选，

结果见表 1。通过比较不同囊材组合的成囊情况：HDI+ 乙二胺

体系、HMDI+ 二乙烯三胺体系、IPDI+ 二乙烯三胺体系成囊粘

连团聚；HDI+ 三乙醇胺体系成囊颗粒较大；HDI+ 二乙烯三胺

体系成囊均匀可控。因此，选择 HDI+ 二乙烯三胺体系作为囊

材组合。接着对 HDI+ 二乙烯三胺用量进行筛选，结果见表 2。

由表 2 可看出：随着囊材用量的增加，包封率逐渐提升，当囊

材用量为 2.5%HDI+4.2% 二乙烯三胺时，包封率为 93.93%；当

囊材用量为 3%HDI+5.1% 二乙烯三胺时，包封率为 88.27%，

部分微囊聚结成块，可能是囊材用量较多，反应剧烈，导致无

法有效包裹。因此最优囊材组合为 2.5%HDI+4.2% 二乙烯三胺。

表 1  不同囊材组合筛选结果

编号 囊材组合 现象

1 HDI+乙二胺 成囊粘黏

2 HDI+三乙醇胺 颗粒较大

3 HDI+二乙烯三胺 成囊均匀

4 HMDI+二乙烯三胺 成囊粘黏

5 IPDI+二乙烯三胺 成囊粘黏

表 2  囊材用量筛选结果

编号 HDI（%） 二乙烯三胺（%） 包封率（%）

1 1.5 0.26 82.72

2 2 0.36 89.03

3 2.5 0.42 93.93

4 3 0.51 88.77

2.2 乳化剂筛选

通过加入合适的乳化剂，能够有效降低油水界面的界面

张力，形成稳定的 O/W 乳液分散体系，避免微囊堆积、结块，

从而获得稳定分散的微囊悬浮体系 [8]。本试验对 100A、4207、

CS-50、602、A41B 五种乳化剂进行筛选，结果见表 3。由表 3

可以看出：100A、4207、CS-50、602 对该分散体系的乳化效

果较差；3%A41B 对该分散体系有着良好的乳化效果，但是热

贮后出现膏化现象；通过增加乳化剂用量，在 5%A41B 的乳化

剂体系下微囊悬浮剂热贮后稳定，因此选择 5%A41B 作为该配

方的乳化剂体系。

表 3  乳化剂筛选结果

编号 乳化剂体系 成囊效果

1 3%100A 静置膏化

2 1.5%4207+1.5%CS-50 静置膏化

3 3%4207 均质膏化

4 3%CS-50 乳化析油

5 3%602 乳化析油

6 3%A41B 乳化良好，热贮膏化

7 5%A41B 乳化良好，热贮稳定

2.3 分散剂筛选

在微囊悬浮剂体系中，反应后形成的微囊以固体微粒的形

式分散在水中，因此微囊悬浮剂属于热力学不稳定体系，在配

方中加入合适的分散剂可以有效解决在制备和贮藏过程中出现

的聚集结块、析水分层等问题 [9]。本试验对不同分散剂进行筛选，

结果见表 4。

由表 4 可以看出：2612、4913、SC 分散剂体系在制剂制
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备完成后已经出现微囊聚集、体系黏度过高等不稳定现象，随

后的热贮稳定性也出现不稳定现象；而在 CP9、788、SC3275 分散

剂体系中，虽然制剂制备完成后初期较稳定，但随着贮藏时间

延长，其热贮稳定变差；4105Q 分散剂体系对体系稳定性的改

善效果最好，因此本试验选择 4105Q 分散剂体系，用量为 2%。

2.4 其他助剂筛选

为了提高微囊悬浮剂产品的稳定性，在固化结束后还需要

加入增稠剂、抗冻剂、防腐剂等助剂。通过对不同助剂进行筛

选，最终增稠剂选用膨润土和黄原胶复配，用量分别为 0.8%

和 0.1%；防冻剂选用乙二醇，用量为 2.5%；防腐剂选用苯甲

酸钠，用量为 0.25%。

2.5 优选配方

通过一系列筛选，确定了优选配方，具体配方见表 5。

表 5  40% 二甲戊灵可分散油悬浮剂配方

名称 用量（%）

二甲戊灵 40

HDI 2.5

二乙烯三胺 0.42

A41B 5

4105Q 2

膨润土 0.8

黄原胶 0.1

乙二醇 2.5

苯甲酸钠 0.25

去离子水 补足100%

2.6  微囊形貌观察和粒径分布检测

通过光学显微镜对所制得的微囊进行形貌观察，结果见图 1。

由图 1 可以看出，所制得的微囊外观形貌良好，没有粘连聚集。

通过激光粒度仪对所制得的微囊进行粒径分布检测，结果见

图 2。其粒径分布 D50 大小为 11.6μm，D90 大小为 21.8μm，

粒径分布相对集中，样品未出现拖尾等问题。因此所制得的微

囊形貌和粒径分布皆良好。

图 1  40% 二甲戊灵微囊悬浮剂显微镜照片（200X）

2.7 微囊悬浮剂指标检测

对优选配方所制得的微囊悬浮剂进行指标检测，结果见

表 6。由表 6 可以看出优选配方所制得的微囊悬浮剂各项性能

指标合格。

表 6  40% 二甲戊灵微囊悬浮剂微囊剂指标检测结果

检测项目 检测指标 检测结果

总有效成分含量/% 40.0±2.0 39.7

游离有效成分含量/% ≤4.0 2.45

悬浮率/% ≥90 100

pH值 5.0~9.0 7.4

持久起泡性/mL ≤50 8

倾倒性
倾倒后残余量/% ≤5.0 1.8

洗涤后残余量/% ≤0.5 0.24

冷贮稳定性 合格 合格

热贮稳定性 合格 合格

表 4  分散剂筛选结果

编号 分散剂（用量为2%） 制备完成后外观 热贮稳定性

1 CP9 正常 析晶

2 SC 微囊聚集 析水分层

3 788 正常 析晶

4 SC3275 正常 析晶

5 2612 体系黏稠 析晶

6 4913 微囊聚集 析晶

7 4105Q 正常 正常
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3  结语

近几年，随着环保观念深入人心，环境友好型的绿色农药

渐渐成为主流，污染严重的农药产品和企业将被淘汰。现代农

药已经进入超高效、低用量、无公害的绿色农药时代，新的生

态理念对农药发展及其应用提出了更高要求。不断发生的农产

品质量安全问题使得微生物农药、植物源农药等生物农药以及

低毒低残留农药正成为病虫害防控的首选，也是建设绿色田园

和生态文明的需要。

在二甲戊灵微囊悬浮剂的常规制备过程中，往往无法完全

避免苯、甲苯等有害有机溶剂的使用，这些有害有机溶剂不仅

会增加加工生产中的安全隐患，也会在使用过程中造成环境污

染，危害非靶标生物。本研究通过无溶剂法制备了 40% 二甲

戊灵微囊悬浮剂，进一步减少了有害有机溶剂的使用。研究发

现，通过对囊材、乳化剂、分散剂等配方组分进行优化筛选，

所制备的微囊悬浮剂各项性能合格，成囊形态良好，分布集中，

工艺环保，符合绿色农药的发展趋势，具有推广价值。
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图 2  40% 二甲戊灵微囊悬浮剂微囊粒径分布图


