
安徽农业科学，Journal ofAnhui A ．Sei．2015，43(18)：131—134 责任编辑 乔利利 责任校对 况玲玲 

嘧苯胺磺隆水分散粒剂配方筛选研究 

魏玉梅，王峥业 (江苏省徐州医药高等职业学校，江苏徐州221116) 

摘要 [目的]探讨嘧苯胺磺隆水分散粒剂的制备方法。[方法]研究采用湿法挤压制粒法制备嘧苯胺磺隆水分散粒剂的配方组成。 

『结果]嘧苯胺磺隆水分散粒剂的配方组成为：嘧苯胺磺隆原药60％，润湿剂为十二烷基硫酸钠 K12(用量为2％)，分散剂为亚甲基二萘 

磺酸钠NNO(用量为4％)。崩解剂为羧甲基淀粉钠CMS—Na(用量为5％)，填充剂为膨润土(补足100％)，粘舍剂为10％的淀粉浆。制备 

工艺为：将配方量的除粘合剂之外的其他组分用槽型混合机混合均匀，加入粘合剂制软材，用摇摆式颗粒机制粒，经干燥、筛分后得到最 

终产品。制得产品经热贮稳定性试验，各项质量指标均符合国家有关水分散粒剂的规定。[结论]试验结果为嘧苯胺磺隆的进一步推广 

应用提供 了理论依据。 
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Study Oil the Recipe of 0rthosulfamuron W DG 

wEI Yu．mei，WANG Zbeng-ye (Jiangsu Provincial Xuzhou Pharmaceutical Vocational College，Xuzhou，Jiangsu 221l16) 

Abstract 『Objective]1’he aim was to explore the preparation of orthosulfamuron WDG．[Method]the recipe of orthosulfamuron WDG was 

studied by using wet—granulation technology．1 Result l The recipe of orthosulfamuron WDG was as followed：60％ orthosulfamuron，2％ wet- 
ting agent K12，4％ dispersant NNO，5％ disintegrant CMS—Na，replenishing stuffing used bentonite clay tO 100％ and adhesive with 10％ 

starch．The technological process included thoroughly blended recipe except adhesive using tank model mixing—machine．made humid soft ma— 

terials with adhesive．made grands by using swing graulator．The ultimate products were obtained after being dried and screened．According to 

hot storage stability test，various quality indicators of the products met with the relevant provisions of WDG in China．I Conclusion l The study 
provides theoretical basis for further popularization and application of orthosulfamuron． 

Key words Orthosulfamuron：Waterdispersible granule；Prescription screening；Wet—granulation 

水分散粒剂(简称 WDG或WG)是20世纪80年代初期 

在可湿性粉剂(WP)和悬浮剂(sc)的基础上发展起来的一 

种农药新剂型，是由农药有效成分、各种助剂和填料经混合、 

粉碎和造粒工艺而制成的一种粒状制剂，被认为是 21世纪 

最具发展前景的剂型之一 J。嘧苯胺磺隆是意大利 Isagro 

公司开发的磺酰脲类除草剂，2009年1月在我国首次取得农 

药临时登记。该药通过抑制杂草的乙酰乳酸合成酶(ALS)， 

阻止植物的支链氨基酸的合成，从而阻止杂草蛋白质的合 

成，使杂草细胞分裂停止，最后致使杂草枯死。水分散粒剂 

的制备方法同颗粒剂的制备方法，笔者研究了采用湿法制粒 

中的挤压制粒法制备嘧苯胺磺隆水分散粒剂的配方组成，旨 

在为嘧苯胺磺隆水分散粒剂的开发提供理论依据。 

1 材料与方法 

1．1 材料 

1．1．1 药剂与试剂。嘧苯胺磺隆(99％)，意大利意赛格公 

司(Isagro)产品；亚甲基二萘磺酸钠(NNO)，江西斯莫生物化 

学有限公司产品；十二烷基硫酸钠 KI2，河南郑州市鼎 昌化 

工原料有限公司产品；烷基酚聚氧乙烯醚(NP一10)，河北邢台 

蓝星助剂厂产品；烷基萘磺酸盐(Morwet EFW)、烷基芳基磺 

酸钠(Morwet 3028)、缩聚萘磺酸盐(Morwet D-425)均为阿克 

苏诺贝尔公司产品；磺酸盐类润湿剂 RS、聚羧酸盐类分散剂 

5050，均为江苏南京若恩公司产品；木质素磺酸钠，山东省青 

州市东阳化工厂产品；玉米淀粉，山东潍坊盛泰药业有限公 

司产品；膨润土，河南信阳市科农膨润土有限公司产品；硅藻 

土，浙江嵊州市华东硅藻土制品有限公司；高岭土、蒙脱土， 
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均为河北灵寿县兴源矿物粉体加工厂产品；羧甲基淀粉钠 

(CMS—Na)、聚乙烯吡咯烷酮(PVP)、低取代羟丙基纤维素 

(L—HPC)、羧甲基纤维素钠(CMC-Na)、羟丙基甲基纤维素 

(HPMC)，均为上海昌为医药辅料技术有限公司产品；海藻 

酸钠，山东青岛黄海生物制药有限责任公司产品；无水硫酸 

钠，江苏淮安市井元科技有限公司；糊精，四川成都宏博实业 

有限公司产品。 

1．1．2 仪器。槽型混合机、摇摆式颗粒机均为上海天祥健 

台制药机械有限公司产品；热风循环烘箱，江苏常州迈步干 

燥设备有限公司产品；振动筛，河南新乡倍特机械设备有限 

公司产品；电子天平，上海精科仪器有限公司产品；烧杯、量 

筒等玻璃仪器。 

1．2 方法 

1．2．1 制粒方法。将嘧苯胺磺隆原药和固体辅料分别用流 

能磨粉碎，过200目筛，按处方量将原药和润湿剂、分散剂、 

填充剂、崩解剂用槽型混合机混合均匀，加润湿剂或粘合剂 

搅拌制成软材 ，选择合适筛 网用摇摆式颗粒机制成湿颗粒 ， 

用热风循环烘箱干燥 即得。 

1．2．1．1 填充剂的筛选。以玉米淀粉、膨润土、硅藻土、高 

岭土为筛选对象，将上述填充剂各40 g分别与嘧苯胺磺隆原 

药60 g加水捏合，用摇摆式颗粒机挤压制粒，热风循环烘箱 

60℃以下干燥，筛分后取样，测定润湿性、悬浮率、分散性、崩 

解时间等指标。 

1．2．1．2 润湿剂的筛选。农药水分散粒剂常用的润湿剂有 

十二烷基硫酸钠 K12、烷基萘磺酸盐(Morwet EFW)、烷基芳 

基磺酸钠(Morwet 3028)、磺酸盐类润湿剂 Rs、烷基酚聚氧乙 

烯醚(NP一10)等。将以上润湿剂分别以0．5％、1．O％、1．5％、 

2．0％、2．5％、3．0％、3．5％、4．0％、4．5％、5．0％的用量和膨 
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润土及60 g嘧苯胺磺隆捏合制粒，采用刻度量筒法测定颗粒 

样品的润湿性 。 

1．2．1．3 分散剂的筛选。常用的分散剂有亚甲基二萘磺酸 

钠(NNO)、缩聚萘磺酸盐(Morwet D-425)、聚羧酸盐类分散 

剂5050、木质素磺酸钠等。将以上分散剂以固定用量 6．0％ 

与60 g嘧苯胺磺隆原药和已经确定的填充剂、润湿剂混合制 

粒，取样测定润湿性、悬浮率、崩解时间。 

1．2．1．4 粘合剂的筛选。常用的粘合剂有淀粉浆、羧甲基 

纤维素钠(CMC—Na)浆、羟丙基甲基纤维素(HPMC)浆、糊精 

浆、聚乙烯吡咯烷酮(PVP)浆等。先将60 g嘧苯胺磺隆原药 

和筛选出的润湿剂、分散剂、填充剂(补足 100％)用槽型混 

合机混合均匀，然后按照重量分成 5份，分别加 10．0％的淀 

粉浆、2．0％的CMC．Na浆、4．0％的HPMC浆、10．0％的糊精 

浆、4．0％的PVP浆制粒，考察颗粒的成型情况(以用食指轻 

压从摇摆式颗粒机筛网下落自然堆积成的物料顶端，观察压 

面情况，如压面仍为粉或细粒，继续返回加粘合剂搅拌均匀 

后再取样，直到压面出现大量与筛网孔径大小相符的颗粒时 

作为成型的判断依据)。各粘合剂的用量为 10％的淀粉浆 

0．42份、2％的CMC．Na浆 0．27份、4％的HPMC浆 0．31份、 

10％的糊精浆0．36份、4％的PVP浆 0．28份。将不同粘合 

剂制得的颗粒干燥过筛，取样测定颗粒的强度和崩解时间。 

1．2．1．5 崩解剂的筛选。常用的崩解剂有羧甲基淀粉钠 

(CMS．Na)、低取代羟丙基纤维素(L—HPC)、海藻酸钠、无水 

硫酸钠、蒙脱土等。将以上崩解剂分别按照 0．5％、1．0％、 

1．5％、2．0％、2．5％、3．0％、3．5％、4．0％、4．5％、5．O％的用 

量与筛选出的润湿剂、分散剂、填充剂、粘合剂和60 g嘧苯胺 

磺隆原药捏合制粒，测定颗粒样品的崩解时间。 

1．2．2 润湿性测定。采用刻度量筒法(国际农药分析协作 

委员会MT53．3)。在500 ml量筒中加入498 ml水，称取颗 

粒样品1．0 g，迅速倒入量筒中，静置并立刻计时，以99％的 

测试样品下沉到量筒底部所需的时间(精确到秒)为该样品 

的润湿时间。 

1．2．3 悬浮率测定。参照农药悬浮率测定方法 (GB／ 

T14825-2006)，称取(精确至0．1 ms)适量样品放入200 ml烧 

杯中，加(30±1)cC的标准硬水 5O rIll，用手匀速(转速约为 

120~／min)圆周摇荡2 min后，放置在30℃的水浴中4 min， 

然后转移至250 ml具塞量筒中，烧杯壁残留用(30±2)oC的 

标准硬水洗至量筒中，定容至250 ml并加塞。以量筒底部为 

轴心，将量筒在 1 min内上下颠倒翻转3O次，打开塞子，在恒 

温水浴槽中静置30 min，最后用水冲真空泵，在 10—15 s内 

移出量筒上部的225 ml悬浮液，将底部剩余的25 Inl悬浮液 

抽滤，将滤纸置于培养皿上，干燥至恒重，称重残余物质。计 

算悬浮率，一般悬浮液的悬浮率标准>170％ 。 

W=(m1一m2)／m1×10／9×100 

式中， 为制剂样品悬浮率；rn1为配制悬浮液所取样品有效成 

分质量(g)；rn2为量筒底部25Ⅱd悬浮液中样品有效成分含量 

(g)。 

1．2．4 崩解时问测定。在25℃下，向100 ml具塞量筒中加 

入90 IIll蒸馏水，称取待测颗粒样品0．5 g，迅速倒入量筒中，塞 

好筒塞，以量筒中部为轴心，以8 r／min的速度旋转量筒并计 

时，同时观察颗粒的崩解情况，直至颗粒全部崩解，停止旋转， 

所需时间即为颗粒样品的崩解时间，一般要求不大于3 min。 

1．2．5 分散性测定。采用量筒混合法，以颠倒次数判断样 

品分散性的优劣。向100 ml具塞刻度量筒中加入 98 rnl去 

离子水，称2．0 g样品加入量筒。将量筒颠倒 1O次，每次2 

s，静置并记录30、60 min时沉积物体积。60 min后颠倒 10 

次使之完全再分散，静置24 h；24 h后颠倒量筒，记录使沉积 

物再分散而颠倒的次数。颠倒次数低于 10者通常认为 

合格。 

1．2．6 热贮稳定性测定。采用国际农药分析协作委员会 

MT46．1．1方法。取6批(每批约20 g)颗粒样品分别置于50 

IIll玻璃安瓿中，在(54±2)℃下贮存 14 d，测定有效成分分 

解率(有效成分分解率一般小于 10％)、悬浮率、崩解时问等 

指标。 

2 结果与分析 

2．1 填充剂的筛选 有效成分含量较低的固体农药剂型 

中，常需要加入一定量的填充剂来增加药物的重量或体积， 

便于加工成型。由表 1可知，膨润土润湿性不及硅藻土，但 

是由于其遇水后体积可膨胀至自身体积的20～30倍，所以 

崩解性相对较好，分散性和悬浮率两项结果也占有绝对优 

势。因此，选取膨润土为嘧苯胺磺隆水分散粒剂的填充剂， 

用量在其他组分量确定后，补足100％即可。 

表1 填充剂品种对性能的影响 

2．2 润湿剂的筛选 润湿剂一方面可促使水分散粒剂被水 

润湿，并渗透到颗粒内部，加速颗粒的崩解，另一方面可以减 

小药液的表面张力，增加药液在植物表面的润湿性，提高生 

物利用度。由图 1可知 ，不同浓度的润湿剂 K12与原药嘧苯 

胺磺隆和填充剂膨润土配伍后，制备的颗粒的润湿时间均低 

于其他品种，说明K12的润湿性最好，该结果与 K12是优良 

的亲水性表面活性剂的性质相一致。另外，K12在含量为 

2．0％时，制备颗粒的润湿时间最小，即润湿性最好。因此， 

选择 K12作为嘧苯胺磺隆水分散粒剂的润湿剂，用量为 

2．0％ 。 

由图 1还可看出，5种润湿剂的润湿时间均随着含量的 

增加而减小，但当含量增加到一定程度后，其润湿时间基本 

不再减小。其原因可能是所选润湿剂均为表面活性剂，表面 

活性剂靠减小表面张力来改善润湿性，但如果表面活性剂的 

浓度小于其临界胶团浓度时，其减小表面张力的作用比较明 

显，并且随着浓度的增加，表面张力越小，润湿性越好，当表 

面活性剂的浓度增加到高于其临界胶团浓度时，其降低表面 

张力的作用就很微弱了，润湿I生也几乎不再减小。 
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图 1 不同润湿剂及其用量对润湿时间的影响 

2．3 分散剂的筛选 农药水分散粒剂中常将润湿剂和分散 

剂配合使用，使农药在使用前加水后具有良好的润湿、分散、 

悬浮性能。由表2可知，4种分散剂的润湿时间差别不大， 

NNO和木质素磺酸钠相对占优势，均为7 8；崩解时间同样是 

该2个品种相对较好，其中木质素磺酸钠的崩解时间最短； 

悬浮率NNO表现最好，达到87．2％。分散剂的主要作用是 

促进分散和悬浮，因此，选择润湿时间和悬浮率占优、崩解时 

间相对占优的NNO作为嘧苯胺磺隆水分散粒剂的分散剂。 

表2 分散剂品种对性能的影响 

分散剂的主要作用是促使崩解后的微粒分散悬浮在水 

中，所以在确定分散剂的用量时，只需考察颗粒样品的悬浮 

率即可。将 NNO以 1．0％、2．0％、3％、4．0％、5．0％、6．0％、 

7．0％、8．0％的用量与60 g嘧苯胺磺隆原药、润湿剂 K12、填 

充剂膨润土(加到 100％)混合制粒，取样测定样品颗粒的悬 

浮率。由图2可知，随着NNO用量的增加，悬浮率呈增加趋 

势，当NNO的用量达到 4．0％时，悬浮率增加到最大值 

(87．3％)，此后再增加用量，悬浮率也几乎不再变化，说明 

4．0％为 NNO在嘧苯胺磺隆水分散粒剂中的最佳用量。 
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遂 
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用量 ，I 

图2 NNO用量对悬浮率的影响 

2．4 粘合剂的筛选 粘合剂可改善物料的粘结性能，促使 

颗粒挤压成型并有适当的硬度，在贮存运输过程中仍能保持 

原样。由表3可知，用淀粉浆做粘合剂时，制得颗粒的崩解 

时间最短，颗粒强度虽然不及其他 4种粘合剂，但仍能达到 

标准，因此选择10％的淀粉浆作为嘧苯胺磺隆水分散粒剂的 

粘合剂，用量为0．42：1．00。 

表3 粘合剂品种对性能的影响 

2．5 崩解剂的筛选 崩解剂可使水分散粒剂遇水后迅速崩 

解成微粒而均匀分散。由表 4和图3可知，L．HPC和 CMS— 

Na的崩解作用在5种崩解剂中具有明显优势，另外3种崩解 

作用较弱，其原因与各 自的崩解机理有一定关系，L．HPC和 

CMS—Na主要靠吸水后 自身体积膨胀而促使颗粒崩解，其中 

CMS—Na吸水后体积可膨胀到自身体积的200～300倍，是一 

种性能极其优良的崩解剂。另外 3种崩解剂因具有一定的 

吸水性，可以促使颗粒被水润湿而辅助崩解，自身体积虽然 

也会因吸水而膨胀，但作用不及 L—HPC和 CMS—Na明显。试 

验过程中还发现，随着崩解剂用量的增大，样品药液的黏度 

也增大，其原因可能是崩解剂除具有崩解作用之外，溶解后 

还具有一定的粘性，浓度越大，粘性越强。增加黏度虽然可 

以减小药液中微粒的沉降速度，但是黏度过大，会使颗粒的 

分散速度降低，并且给喷雾造成一定影响。 

表4 不同崩解剂及其用量对崩解时间的影响 

们  

％  

窟 
-

g, 
硅 
a葛} 
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崩解剂含量 jl 

图3 不同崩解剂及其用量对崩解时间的影响 

崩解性能最好 的 CMS—Na在含量为4．0％、5．0％、6．0％ 

时，颗粒的崩解时间相差不大，分别为84、82、80 s。为确定最 

终崩解剂的用量，试验又继续测定了以上3个含量的颗粒样 

品的分散性，并进行了喷雾试验。由表5可知，4。0％含量的 
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表5 不同含量的cMs-Na对分散性和喷雾的影响 

CMS—Na分散性和喷雾效果均较好；5．0％含量时，分散性稍 

有增加，但喷雾效果仍为优；6．0％含量时，分散性达到了8 

次，喷雾效果下降。综合考虑崩解时间、分散性、喷雾效果等 

因素，选择CMS—Na的用量为5．0％。 

2．6 热贮稳定性 由表6可知，试验研制的60％嘧苯胺磺 

隆水分散粒剂在热贮前后除原药含量有所降低之外，其他指 

标均无明显变化，热贮后，其润湿性在 7 S左右，悬浮率在 

87％以上，崩解时间小于 3 min，热贮分解率小于 10％，均符 

合国家有关农药水分散粒剂的各项质量指标。 

表6 热贮稳定性结果与各性能 

3 结论 

试验最终确定嘧苯胺磺隆水分散粒剂的配方为：嘧苯胺 

磺隆原药 60％、润湿剂 K12 2％、分散剂 NNO 4％、崩解剂 

CMS．Na 5％、填充剂膨润土补足 100％，粘合剂为 10％的淀 

粉浆(用量约为0．42：1．00)。其制备工艺采用湿法制粒技术 

中的挤压制粒法，先将配方量的原药、润湿剂、分散剂、崩解 

剂、填充剂用槽型混合机混合均匀，然后加入粘合剂捏合制 

备软材，然后用摇摆式颗粒机制粒，将制得的颗粒干燥、筛分 

(上接第 120页) 

成毁灭性打击，极大地破坏本土生物资源，还会导致生态系 

统的不可逆转。因此，要逐级建立政府领导牵头、有关部门 

参与的重大有害生物应急防控指挥机构，制定应急预案，储 

备应急物资，提高应急防控能力。控制有害生物暴发性成 

灾，有效降低危险性林业有害生物危害。 

4．5 加大宣传力度，营造良好工作氛围 要做好林业有害 

生物防控工作，宣传工作要先行和到位。既要向全社会宣 

传，取得理解，又要向领导宣传，取得支持。要加强森防信息 

量的报送，及时向相关网站和媒体投稿，进一步提高社会各 

界对林业有害生物防治检疫工作重要性和必要性的认识，营 

造“政府主导、林业牵头、多部门配合、全社会齐抓共管”的局 

面，为森防工作创造一个良好的社会氛围。 

4．6 加强防灾减灾服务体系建设 坚持政府主导、市场主 

体、社会参与的原则，按照公益性服务和经营性服务相结合、 

专项服务和综合服务相协调、自我服务和社会化服务相配套 

后得到最终产品。产品经热贮稳定性试验，各项质量指标均 

符合国家有关水分散粒剂的规定。 
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的要求，着力构建以公共服务管理机构为支撑、社会防治服 

务组织为主体、其他社会力量为补充的现代林业有害生物防 

治服务体系。采取多渠道并举、多种防治服务形式并存的模 

式，组建以政府和林业部门为主导的专业化防治队伍，扶持 

和引导建立多种形式的林业有害生物防治社会化服务组织， 

努力提高专业技术和专业防治人员的指导水平。广泛发动 

群众开展群防群治，达到优势互补，取得最佳防治效果。 
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