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摘要：为了提高化合物HBERC1684的生物利用度，减少其实际用量，通过制备HBERC1684的可溶粉
剂，并对其进行系统的活性评价及比较分析，确定了其较佳的使用方法。 通过试验筛选润湿分散剂
等进行组合优化，获得了HBERC1684的10%可溶粉剂的最佳制备方法。 结果表明，10%可溶粉剂能
够显著增加其溶解性能，有效提高其杀虫活性，适合田间应用。
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Abstract: In order to improve the bioavailability of compound HBERC1684, and reduce its actual usage, we optimized

the possible formulation for HBERC1684, and investigated their systematic bioactivity. The results indicate that the

resulting preparation of 10% soluble powder for HBERC1684 can significantly increase its solubility, and enhance its

insecticidal activity.
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蚜虫是世界性的农业害虫，它寄主范围广、繁
殖快、危害严重，常聚集在植株的芽、花蕾、嫩叶或
嫩枝上，以尖利的口器刺吸植物汁液。蚜虫危害轻
者引起植物营养恶化、生长缓慢、生长畸形、落叶、
萎蔫，严重危害时导致植物枯死，同时还传播多种
病毒病。蚜虫的防治历来是全世界农林业虫害防治
的重要内容[1]，因此开发高效、低毒、广谱的新型化
学杀蚜剂，也是当务之急[2-4]。
化学农药作为害虫综合治理过程的重要手段，

在农业生产中起着不可替代的作用。此外，化学农
药还被广泛用于林业、水产、畜牧业、卫生害虫及传
染病的防控等领域。随着国家环保力度的加强，在
害虫综合治理过程中更倾向于采用生物防治方法，
但在今后相当长的一个时期内化学防治仍是害虫
防控的重要手段[5-7]。农业的可持续发展、环境保护、
抗性治理和知识产权保护等均从不同的方面要求
不断加强新农药的创新研究，开发具有自主知识产
权的高效和环境友好型“绿色生态农药”。鉴于此，
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为了寻求适合用于害虫综合治理的绿色生态型农
用化学品，笔者通过化学生物信息学等分子合理设
计方法，获得了含双酰胺单元的杂环亚胺衍生物[8]，
部分化合物具有显著的杀蚜虫活性。为了进一步提高
该类化合物的生物利用度，降低其实际用量，笔者对
高活性化合物HBERC1684进行了相应的剂型探索，
并对其进行了系统的活性评价及比较，确定其较佳
的应用方法，以期为该类化合物的开发提供支撑。

1 材料与方法

1.1 仪器和试剂
液相色谱分析采用Waters ACQUITY UPLC

H-CLASS PDA（Waters ）及Waters 2695HPLC分析
仪（Waters , Milford, MA, USA）；所用试剂甲醇、醋
酸、三氟乙酸、磷酸、盐酸等均为市售分析纯，上海
国药集团；化合物HBERC1684的制备参考文献[8]
进行；供试害虫为实验室常规饲养的东方豆蚜，将
蚜虫置于温度为25℃、相对湿度为40%～60%的养
虫室饲养，测试前一天，将蚜虫转接到1.5 cm高的新
豆苗上，每颗豆苗上的接虫量约30～40头。
1.2 目标化合物盐的制备
将5 mmol HBERC1684溶于30 mL无水甲醇中，

冰水浴条件下缓慢滴加2 当量的酸（醋酸、三氟乙
酸、磷酸、盐酸），然后低温搅拌约10～15 min，撤去
冰浴，约30 min后，体系析出大量白色固体，继续搅
拌约2～4 h，减压抽滤，真空干燥得产物。
1.3 目标化合物可溶粉剂制备
将5 g原药在70～80℃的条件下溶解于约少量

的甲醇溶液中，直至完全溶解为黄色透明溶液。将
45 g聚乙二醇6000加入蒸发皿中，在水浴条件下加
热至完全熔化为无色透明液体。将原药溶解完全的
甲醇溶液趁热加入聚乙二醇液体中，并迅速搅拌均
匀。在水浴上继续加热至混合物体积不再改变为
止，立即放入冰过的白瓷盘中均匀平铺，并迅速放

入冰箱冷冻保存24 h。取出后放入30℃恒温烘箱中
干燥，研磨，在60目下过筛得到白色粉末状物质。
1.4 可溶粉剂含量测定
称取一定量的样品，用少量甲醇溶解后，定容

到10 mL容量瓶。在295 nm波长下测定吸光度，以相
同质量的空白制剂作为空白对照。另取一定量对照
药品，用甲醇溶解后，定容到10 mL容量瓶，在295
nm波长下测定吸光度。按式（1）计算样品质量浓度。

C样品= A样品-A空白A标样-A甲醇
·C标样 （1）

式中：A样品、A空白、A标样、A甲醇分别为样品、空白对照、标样
及甲醇的吸光度值；C样品为样品的质量浓度，mg/mL。

1.5 可溶粉剂的性能测试
参考剂型性能测试标准方法对所制备的可溶

粉剂进行了相关性能的测试，主要包括细度、全溶
解时间及热贮稳定性等。
1.5.1 细度测定
采用干筛法，详细操作步骤按照GB/T 16150—

1995《农药粉剂、可湿性粉的细度测定方法》进行。
1.5.2 全溶解时间测定
称取5.0 g样品于1 000 mL烧杯中，放置在25±

1℃恒温槽中，加入25℃蒸馏水500 mL（相当于稀释
100倍），立即打开秒表，同时开启搅拌器，以60～70
r/min的速度搅拌，分别于2 min、3 min、4 min、……
吸取上层液10 mL，至分析溶液中有效成分的含量
不再增加，所用时长即为全溶解时间。
1.5.3 热贮稳定性测定
参照GB/T 19136—2003《热贮稳定性测定方法》。

将20 g试样放入烧杯，不加任何压力，使其铺成等厚
度平滑均匀层。将圆盘压在试样上面，置烧杯于烘
箱中，在恒温箱（54±2℃）中放置14 d。取出烧杯，拿
出圆盘，放入干燥器中，使试样冷却至室温。于 24 h
之内检测有效成分含量。根据贮存前含量和贮存后
含量求出分解率，有效成分分解率按式（2）计算。

有效成分分解率=有效成分原始含量-热贮后有效成分含量有效成分原始含量 ×100% （2）

1.6 活性评价
参照NY/T 1154.14—2008《农药室内生物测定试

验准则杀虫剂第14部分：浸叶法》[9-10]，对目标化合物
HBERC1684及其剂型进行了杀虫活性的系统评价。

2 结果与分析

2.1 HBERC1684盐的制备及液相色谱分析
为了增加化合物HBERC1684的溶解性，提高其

生物利用度，结合其结构特征，考虑制备其相应的
盐。选择醋酸、三氟乙酸、磷酸、盐酸等进行了成盐
反应探索。从图1可以发现，在三氟乙酸和盐酸等强
酸的作用下，化合物很快水解，保留时间分别为
1.17、1.18 min；而在醋酸及磷酸条件下，化合物能够
稳定存在，保留时间分别为1.82、1.83 min。
2.2 HBERC1684可溶粉剂的制备及含量测定
化合物HBERC1684为脂溶性化合物，可溶于甲
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醇，微溶于乙醇、乙酸乙酯、氯仿、石油醚等，难溶于
水。由于其在水中溶解度差，严重影响其在生产实
践中的应用，很容易导致药效不稳定。在化合物的
剂型优化过程中，采用常规固体分散剂如环糊精、
聚乙二醇4000及聚乙二醇6000等进行了试验探索，
但结果表明环糊精和聚乙二醇 4000对化合物
HBERC1684的分散效果很差。因此，采用聚乙二醇
6000为分散剂，经过多次配方和制备过程优化，成
功研制化合物HBERC1684的可溶粉剂（10%含量），
该制剂在质量浓度为1 g/L时，溶液澄清透明，放置
长时间无析出，表明该制剂大大提高化合物在水中
溶解度，为进一步应用研究打下良好基础。

采用紫外分光光度法对该制剂进行了含量的
测定。通过紫外扫描图谱选取295 nm作为含量测定
波长（图2）。配制一系列不同浓度的HBERC1684溶
液，测定紫外吸收度，发现在1～6 μg/mL质量浓度
范围内，浓度与吸光度呈良好的线性关系，其线性
回归线方程为y=0.131 3 x＋0.069 7，R2=0.999 5，满
足含量测定要求，结果见图3。

平行称取3份样品，用所述方法测定紫外吸收
度并计算含量，所制备的可溶粉剂的实际含量为
8.96%，标准偏差为3.5%，表明所制备的可湿性粉剂
的含量稳定，均一性较好。另外制剂回收率为89.6%，
可能是在制备过程中样品残留导致。
2.3 HBERC1684可溶粉剂的性能测试
在上述制备的剂型基础上，对所制备的可溶粉

剂进行了细度、全溶解时间及热贮稳定性等基本性
能测试。结果表明，采用干筛法进行HBERC1684可溶
粉剂的细度测定，实测值为100%通过80目；全溶解
时间测试表明所制备的粉剂全溶解时间为3 min；热
贮稳定性测试表明，所制备的剂型产品在54±2℃
温度下贮存14 d后的分解率为3%～8%，均不超过
10%，根据FAO标准规定，在54±2℃温度下贮存14
d后，有效成分的含量下降率小于10%，一般能保证
产品生产后两年期间的热贮稳定性，因此，该制剂
符合可溶粉剂热贮稳定性要求。
2.4 杀虫活性分析
化合物HBERC1684的内吸活性较差，且溶解性

较差，为了达到提高化合物内吸活性及增加其溶解
性的目的，将化合物分别制备成相应的磷酸盐
（HBERC1684-H3PO4）及醋酸盐（HBERC1684-HAc）。
母体化合物及其相应盐的杀虫活性测试结果见表1。
针对东方豆蚜的测试结果表明，化合物HBERC1684
具有显著的杀蚜虫活性，与对照药物吡虫啉的活性
相当；从表1也可知，HBERC1684的磷酸盐活性与母
体化合物HBERC168相当，而HBERC1684的醋酸盐
的活性优于母体化合物，可能由于磷酸盐分子量相
对较大，导致其同等摩尔质量的化合物量较大，溶
解度相对低于其醋酸盐，因而活性略低于醋酸盐。
化合物HBERC1684为脂溶性化合物，由于其在

水中溶解度差，严重影响其在生产实践中的应用。经
过多次剂型优化，成功研制化合物HBERC1684的可
溶粉剂（含量10%）。为了探讨该剂型的进一步应用，
我们测试了其相关的杀虫活性，测试结果见表2。

从表2可见，10% HBERC1684可溶粉剂呈现出
明显优于原药及对照药物吡虫啉的杀虫活性，该可
溶粉剂在0.312 5μg/mL的较低浓度下，仍具有较好的
杀虫活性（50%～70%）。在10、5、2.5、1.25、0.625μg/mL
的较高测试浓度下，豆芽生长状态明显较好，而在
较低浓度下，由于蚜虫的危害导致豆芽生长较矮。
通过上述活性数据分析可知，化合物的剂型对

于化合物活性的影响较大，剂型的不断优化改进有
望提高药效。

图 1 化合物 HBERC1684 4 种盐的超高效液相色谱分析

图 2 化合物 HBERC1684 的紫外光谱分析

图 3 化合物 HBERC1684 线性关系图
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样品
重复
次数

不同质量浓度（μg/mL）时的死亡率 a

2.00 1.00 0.50 0.25 0.125 0.063 0.031 0.016 0.008 0.004 0.002 0.001

吡虫啉
1 9 9 9 7 5 3 3 0 0 0 0 0
2 9 9 9 7 5 3 0 0 0 0 0 0

HBERC1684磷酸盐
1 9 9 9 7 5 3 0 0 0 0 0 0
2 9 9 9 5 5 3 0 0 0 0 0 0

HBERC1684醋酸盐
1 9 9 9 7 5 5 3 0 0 0 0 0
2 9 9 9 5 5 5 3 0 0 0 0 0

HBERC1684
1 9 9 7 7 5 3 0 0 0 0 0 0
2 9 9 7 5 5 3 0 0 0 0 0 0

空白对照
1 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0
2 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0

a表示死亡率分级，0（死亡率<30%）；3（30%≤死亡率＜50%）；5（50%＜死亡率≤70%）；7（70%＜死亡率≤90%）；9（90%＜死亡率≤100%），
下表同。

表 1 化合物 HBERC1684 及其磷酸盐、醋酸盐和吡虫啉的杀蚜虫活性

样品
重复
次数

不同质量浓度（μg/mL）时的死亡率 a

10.0 5.0 2.5 1.25 0.625 0.312 5 0.156 3 0.078 1 0.039 1 0.019 5 0.009 8 0.004 9
HBERC1684
（95%原药）

1 9 9 9 7 5 0 0 0 0 0 0 0
2 9 9 9 7 7 0 0 0 0 0 0 0

HBERC1684
（10%可溶粉剂）

1 9 9 9 9 7 5 0 0 0 0 0 0
2 9 9 9 9 7 5 0 0 0 0 0 0

吡虫啉
1 9 9 9 9 0 0 0 0 0 0 0 0
2 9 9 9 9 0 0 0 0 0 0 0 0

空白对照
1 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0
2 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0

表 2 化合物 HBERC1684（95%原药）、HBERC1684（10%可溶粉剂）及吡虫啉的杀蚜虫活性

3 小结及讨论

本文以具有自主知识产权的化合物HBERC1684
为基础，进行了化合物的剂型优化及杀虫活性探
讨。通过试验研究，成功制备化合物HBERC1684的
10%可溶粉剂，活性测试结果表明，该剂型能够明显
提高药剂的生物活性，从而降低实际用量，并且其
杀虫活性要明显优于对照药剂吡虫啉，为该化合物
的进一步应用开发研究打下了良好基础。
蚜虫是当前最常见的农林业害虫之一，每年对

多种农作物、蔬菜、果树及园林植物危害严重，针对
此类害虫的防治仍然离不开化学防治。而新化合物
HBERC1684能够在较低剂量下杀灭蚜虫，具有较好
的应用前景，可作为有效成分应用于农林业害虫的
综合防控。
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