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摘要：在采用不同热解温度制备生物炭的基础上，筛选出与Bt相容性好的生物炭和颗粒剂助剂，并
运用正交试验优化制剂配方和制备工艺。 结果表明，热解温度500℃制备的花生壳生物炭（HS-5）与
Bt相容性好。 优化后的颗粒剂配方（质量分数）为：Bt菌粉22%、生物炭（HS-5）0.5%、润湿剂拉开粉
2%、黏结剂硅酸镁铝2%、崩解剂氯化钠2%。 最优制粒工艺条件为：筛孔粒径1.0 mm，40℃条件下烘
干40 min。 所得颗粒剂各项指标符合国家标准。 该研究为生物炭与Bt联合应用提供了参考。
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Preparation and performance evaluation of Bt compound GR based on peanut shell biochar
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Abstract: Based on the preparation of biochar at different pyrolysis temperatures, the biochar and additives were

screened by biocompatibility experiments, and the formulation and process of GR were optimized by orthogonal

experiments. The results showed that the peanut shell biochar (HS-5) prepared at the temperature of 500℃ had good

compatibility with Bt. The optimized formula (mass fraction) were Bt powder 22%, carrier (HS-5) 0.5%, wetting agent

(nekal) 2%, binder (magnesium aluminum silicate) 2%, disintegrant (sodium chloride) 2%. The optimum granulation

technology were as follows: the diameter of the sieve pore was 1.0 mm, the drying time was 40 min at the temperature of

40℃ . The indexes of the obtained GR met the national standards. The study provided a reference for the combined

application of biochar and Bt.
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苏云金杆菌（Bacillus thuringiensis，Bt）是一种
革兰氏阳性芽孢杆菌，在其芽孢形成时期，菌体内
会形成具有杀虫活性的伴孢晶体。Bt是目前应用广
泛，对人类安全，对生态友好的一种微生物杀虫
剂[1]。金龟子幼虫蛴螬是危害花生、马铃薯等根茎作
物的主要地下害虫，其具有隐蔽性强、防治难度大

的特点。针对蛴螬的生防菌株，国内外已分离出30多
个具有杀虫活性的Bt菌株[2]。虽然Bt作为生物杀虫剂
具有显著的优势，但由于其主要杀虫成分是晶体蛋
白，抗紫外线和适应不良环境条件的能力较差，使
得Bt制剂在应用中受到限制，活性维持时间短[3]。因
此，提高Bt微生物制剂稳定性、延长药效持续时间，
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成为研究的重要方向[4]。
生物炭是有机物质在真空、高温条件下受热发

生分解得到的产物[5]。生物炭具多孔结构，吸附能力
强，在肥料缓释、土壤改良、污染物修复、减少碳排
放量等方面受到国内外学者的广泛关注[6-8]。同时，
生物炭还可以作为优良的功能性微生物载体，以达
到细胞或微生物固定和培养的目的[9-10]。目前已有利
用生物炭固定降解菌实现持续降解环境污染物的
研究报道[11]。
基于Bt应用中存在的问题及生物炭在农业中的

应用，本研究以花生壳和山核桃壳制备了不同类型
的生物炭，并测定其与苏云金杆菌相容性，以筛选
出合适的生物炭种类，并通过生物炭固定Bt，进一步
研发生物炭Bt颗粒剂。通过对颗粒剂配方和制备工
艺进行优化，获得了符合国家标准的Bt颗粒剂。研究
结果为生物炭与Bt联用开发新型生物杀虫剂提供
了借鉴。

1 试验材料与方法

1.1 试验材料与仪器
材料：花生壳、山核桃壳，市场购买。
菌株：Bt（B-Y7-1），来源于山东省无脊椎动物细

胞研究中心。
试验中所用的LB营养肉汤培养基由试剂公司

购买。
助剂：润湿剂拉开粉、TERWET1004、皂角粉、

烷基糖苷、十二烷基苯磺酸钠；黏结剂可溶性淀粉，
聚乙二醇（4000、6000、10000），硅酸镁铝；崩解剂尿
素、硫酸铵、氯化钙、氯化钠、羧甲基淀粉钠。
试验仪器：万能粉碎机，北京市永光明医疗器

械有限公司；鼓风干燥箱，山东龙口市先科仪器有
限公司；旋转制粒机，张家港市荣华机械制造有限公
司；傅里叶变换红外光谱仪，美国赛默飞世尔公司。
1.2 试验方法
1.2.1 生物炭制备方法
将洗净的山核桃壳或花生壳烘干，放入高速万

能粉碎机粉碎，过0.6 mm筛，将过筛后的细粉放置
在烧杯中，加入蒸馏水清洗，减压抽滤后将滤出物
置于鼓风干燥箱中60℃干燥4 h。将干燥好的山核桃
壳或花生壳细粉分装放入坩埚中，压实、密封、称
重，记录初始质量后放入马弗炉中进行热解，真空
状态下以5℃/min由25℃分别升至炭化温度400℃、
500℃、600℃，并灼烧2 h。将制得的生物炭按照不同
种类、温度分装入干燥密封袋保存，分别记做HT-4、

HT-5、HT-6和HS-4、HS-5、HS-6。
1.2.2 生物炭的理化性质测定方法

pH：取样品生物炭2.0 g于40 mL去离子水中，振
荡1 h后静置10 min，测定样品pH[12]。

产率：通过热解炭化处理前后物料质量差进行
计算[13]，见公式（1）。

产率/%= 热解后生物炭的质量
热解前添加生物质的质量×100 （1）

灰分：参考文献[14]，称取2.0 g生物炭样品，在
电热鼓风干燥箱中烘干后再称重，放入马弗炉中进
行热解，设置热解温度为750℃，热解时间为6 h；热
解结束后冷却至300℃取出生物炭，放置在干燥器中
冷却后称重。重复以上步骤直至样品质量变化小于
0.000 5 g，通过质量的变化计算生物炭的灰分含量。
1.3 生物炭的性能表征方法

BET测试：生物炭样品在150℃脱气预处理6 h
后，利用N2吸脱附等温仪测定6种不同生物炭的比表
面积，进行颗粒表面吸附性能分析。
红外光谱测定：采用傅里叶变换红外光谱仪

（FTIR）在4 000～400 cm-1对不同温度处理的山核桃
壳及花生壳生物炭进行官能团分析。
1.4 相容性测定方法
1.4.1 生物炭与Bt相容性的测定
待测Bt菌液的制备：将Bt菌种冻干粉按照1%的

接种量接种于100 mL的LB营养肉汤培养基中，于恒
温水浴振荡培养器中37℃摇床培养24 h，活化2次，
4 000 r/min离心15 min后收集下层沉淀，用0.9%无
菌生理盐水洗涤沉淀2次，离心收集菌体，用0.9%无
菌生理盐水制成一定浓度菌悬液。

CFU的测定方法[15]：设置不同的生物炭投入量
0.5%、1.0%、1.5%、2.0%、2.5%（质量体积比），并设不
添加生物炭空白对照CK。放置在30℃培养箱中培养
24 h后，利用平板计数法记录菌落数量，即为菌落形
成单位，每处理重复3次，取平均值。
1.4.2 助剂与Bt相容性的测定
利用紫外分光光度计测定微生物的OD，作为菌

体生长状态的一个指标。
将不同种类的助剂加入到含有LB营养肉汤培

养液的三角烧瓶内混合均匀（保持助剂质量2%），
121℃灭菌30 min，在超净工作台中以无菌操作量
取1 mL Bt菌液于上述灭菌的LB营养肉汤培养液
中，混合均匀，培养24 h，测定其OD。以接入Bt的空
白LB营养肉汤培养液为对照，通过OD确定助剂对
Bt生长的影响。
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1.5 生物炭Bt颗粒剂配方优化
1.5.1 颗粒剂配方正交试验设计

在筛选出合适的生物炭和助剂种类基础上，分
别改变生物炭、润湿剂、黏结剂和崩解剂的比例（表
1），采用L9（34）正交表设计试验，分别制备颗粒剂，
并采用平板计数法计算活菌数，每处理重复3次，确
定不同助剂的最佳组合[16]。

1.5.2 制备工艺优化
生物炭Bt颗粒剂的制备工艺影响因素包括筛孔

粒径、烘干温度、烘干时间等3个因素，分别按照表2
设计因素水平，采用L9（34）正交试验优化制备工艺。

1.6 数据处理
采用Excel 2021进行数据整理，Origin 8.5作图，

SPSS 19.0统计分析。

2 结果与分析

2.1 生物炭理化性质及性能表征
2.1.1 生物炭的产率、灰分及pH
制备生物炭的热解温度是影响生物炭理化性

质的重要因素，不同热解温度下制备的生物炭理化
性质不同[17]。由表3可以看出：生物炭在400℃、500℃
及600℃时所得生物炭的产率、pH和灰分均有较大

的差异，花生壳生物炭的产率大于山核桃壳，山核
桃壳灰分含量大于花生壳；随着温度的增加，2种生
物炭的产率均逐渐减少，灰分和pH均逐渐增加。生
物炭产率除了受生物质本身来源材料的影响外，还
受到热解温度的影响，一般随着制备温度的升高生
物炭产率逐渐降低，但灰分、pH则随温度的升高而
升高[18]。生物炭原料中含有多种植物酸，在热解过程
中植物酸逐渐分解，低温热解主要生成草酸盐，而
高温热解主要生成碳酸盐。因此，随着温度的升高，
碳酸盐含量逐渐增加，导致pH增大[19]。

2.1.2 比表面积测定
比表面积是指单位质量物料的总面积，比表面

积越大，吸附空间越大，效果越好。由表3可知，随着
热解温度的不断增加，生物炭的比表面积也越来越
大，山核桃壳、花生壳均在600℃热解温度下比表面
积最大。
2.1.3 生物炭红外光谱分析
不同生物炭的傅里叶红外光谱图如图1所示。

由图1可知，花生壳生物炭的特征峰主要有3 435
cm-1、2 960 cm-1、2 348 cm-1、1 388 cm-1、1 077 cm-1、
876 cm-1的吸收峰。其中，3 435 cm-1为酚羟基和醇羟
基的特征峰，但由于热解温度为500℃，-OH特征峰
强度减弱且发生红移。2 960 cm-1附近是烷烃中的
C-H吸收峰，500℃有极弱的吸收峰，说明生物炭的
芳香性[20]。1 388 cm-1为-CH3中C-H面内弯曲振动峰。
在指纹区1 077 cm-1左右为木质素中-C-O和O-CH3

吸收峰[21]，说明生物炭保留了原生质的结构特性。在
指纹区876 cm-1处有较强的芳香族化合物峰[22]。

因子
水平/%

1 2 3

生物炭（A） 0.5 1.0 2.0

润湿剂（B） 1.0 2.0 4.0

黏结剂（C） 1.0 2.0 4.0

崩解剂（D） 1.0 2.0 4.0

表 1 主要助剂单因子筛选

因子
水平

1 2 3

筛孔粒径（A） 0.6 mm 1.0 mm 1.5 mm

烘干温度（B） 40℃ 50℃ 60℃

烘干时间（C） 20 min 30 min 40 min

表 2 制备条件单因子筛选

原材料 生物炭 产率/% 灰分/% pH 比表面积/(m2/g)

山核桃壳

HT-4 35.73 5.76 8.01 50.738

HT-5 27.93 8.74 9.44 61.310

HT-6 22.47 9.83 9.89 63.074

花生壳

HS-4 36.12 5.49 7.53 61.101

HS-5 28.41 6.73 8.31 69.459

HS-6 24.27 8.42 9.73 71.835

表 3 不同生物炭的理化性质

a 花生壳 b 山核桃壳

图 1 生物炭的红外光谱图
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山核桃壳在400℃的热解温度下制得的生物炭
的特征峰也比较丰富，主要集中在500～3 500 cm-1

波长。其中，3 443 cm-1的伸缩振动峰为-OH的特征峰，
在热解温度400℃下发生了红移[23]。1 601 cm-1处的峰
是芳环中C=C或C=O的伸缩振动吸收峰，1 440 cm-1

显示的是木质素芳香性C=C的伸缩振动峰，1 269
cm-1是纤维素或半纤维素的伸缩振动峰[24]。870 cm-1

处对应的是Si-O-Si伸缩振动吸收峰[25]，也是生物炭
中灰分的组成结构。以上红外光谱图可以说明，生
物炭含有大量含氧官能团，从而提高了生物炭对一
些微生物的吸附能力[26]。
2.2 生物炭与Bt相容性
不同种类的生物炭由于其理化性质的差异会

表现出不同的性能[27]。不同种类生物炭与Bt的生物相
容性见图2。由图2可知，不同种类、不同温度热解的生
物炭与Bt的生物相容性不同。其中，HT-5和HT-6随
生物炭添加量的增加对Bt菌落形成呈现抑制作用，
而其他生物炭则出现先促进后抑制的趋势，即生物
炭在低浓度时促进Bt菌落形成，高浓度时抑制。其原
因可能是由于生物炭呈碱性，添加量越大pH越大，不
利于Bt菌落形成[22]。总体来看，花生壳生物炭与Bt的相
容性优于山核桃壳生物炭，且500℃下制备的花生壳
生物炭，在添加量为0.5%时与Bt的相容性最好。

2.3 助剂与Bt相容性
2.3.1 润湿剂与Bt相容性
图3是不同润湿剂与Bt的相容性测定结果。由图

3可知，润湿剂对Bt具有一定抑制作用。其中，拉开粉
抑制作用最小，与对照差异不显著。因此，选择拉开
粉作为Bt颗粒剂的润湿剂。
2.3.2 黏结剂与Bt相容性
图4是不同种类的黏结剂与Bt的相容性测定结

果。由图4可以看出，黏结剂对Bt的生长均有抑制作
用，总体分析，硅酸镁铝与Bt相容性最好，与对照组
差异不明显。因此，选用硅酸镁铝作为黏结剂。

2.3.3 崩解剂与Bt相容性
图5是5种崩解剂与Bt相容性测定结果。可以看

出，与Bt相容性最好的崩解剂为氯化钠，与对照相
比，其对Bt菌落形成几乎没有影响，说明生物相容性
良好。

2.4 生物炭基Bt颗粒剂配方优化
根据以上对生物炭和助剂的筛选结果，初步确

定以HS-5、拉开粉、硅酸镁铝和氯化钠为Bt颗粒剂

图 2 生物炭与 Bt 相容性

图 3 润湿剂对 Bt 菌落形成影响

图 4 黏结剂对 Bt 菌落形成影响

图 5 崩解剂对 Bt 菌落形成影响
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基本配方，设计正交试验，进一步优化配方。具体优
化结果见表4。

9组试验数据中试验2的活菌数最多，因此可得
最优组合为A1D2C2B2，但由正交优化试验所得到各
因素水平最佳组合为A1D2C1B2。为此，对组合
A1D2C2B2和A1D2C1B2组合进行了验证比较试验。结
果表明：A1D2C2B2组合的活菌数为5.10×108 CFU/g；
A1D2C1B2组合的活菌数为3.70×108 CFU/g。因此最
佳组合应为A1D2C2B2，即最佳配比为0.5%的HS-5生
物炭、2%的拉开粉、2%的硅酸镁铝、2%的氯化钠。
2.5 生物炭基Bt颗粒剂制备工艺正交优化
颗粒剂制备工艺会影响菌剂的质量[29]。在确定了

颗粒剂最佳配方的基础上，进一步优化颗粒剂的制
备工艺，正交试验结果见表5。分析表中数据可知，活
菌数最多的一组是试验7，即最佳组合为A3B1C3D2，
但正交试验得到的最佳组合为A2B1C3D3。为此对
A3B1C3D2和A2B1C3D3组合进行了验证比较试验。结
果表明：A3B1C3D2组合的活菌数为5.32×108CFU/g；
A2B1C3D3组合的活菌数为5.46×108 CFU/g。因此，本
试验中各因素的最佳组合应为A2B1C3D3，即最佳颗

粒制备工艺为筛孔粒径1.0 mm、烘干温度40℃、烘
干时间40 min。

2.6 生物炭基Bt颗粒剂性能及贮藏稳定性
以优化所得的配方制备Bt颗粒剂，并进行相关

性能测定。所制备的花生壳生物炭基Bt复合颗粒剂
外观为灰白色柱状颗粒，活菌数为5.46×108 CFU/g，
pH为6.3，润湿时间为19.8 s，悬浮率为82.65%，崩解
时间为75.30 s，各项性能指标均符合生物农药产品
标准要求。

所制备的Bt颗粒剂在室温（25℃）条件下贮藏6
个月，Bt存活率为75.39%，而4℃条件下贮藏相同时
间的Bt存活率为82.47%，差异不显著；生物炭基Bt颗
粒剂稳定性均高于Bt菌粉的稳定性，表明通过颗粒
化制备提高了Bt的常温存活率。

3 结论与讨论

生物炭是具有良好孔隙结构的富碳材料，是目
前应用广泛的土壤改良剂，不但能改善土壤pH，提
高营养元素吸收，缓解有害金属毒性[30]，而且还可以
与微生物共用，提高微生物稳定性和有效性[31]。微生
物农药具有安全性高、相容性好的特点，但对剂型
配方和制备工艺要求高，需要筛选和优化与微生物

试验
序号

因子
活菌数/
(CFU/g)生物炭

（A）
润湿剂
（B）

黏结剂
（C）

崩解剂
（D）

1 1 1 1 1 4.1×108

2 1 2 2 2 5.3×108

3 1 3 3 3 4.7×108

4 2 1 2 3 3.9×108

5 2 2 3 1 3.1×108

6 2 3 1 2 4.6×108

7 3 1 3 2 2.4×108

8 3 2 1 3 3.9×108

9 3 3 2 1 2.1×108

K1 14.1 10.4 12.6 9.3

K2 11.6 12.7 11.7 12.7

K3 8.4 11.4 10.2 12.5

K1' 4.83 3.47 4.20 3.10

K2' 3.87 4.23 3.90 4.23

K3' 2.80 3.80 3.40 4.16

R 2.03 0.76 0.80 1.13

主次顺序 A＞D＞C＞B

最优水平 A1 B2 C2 D2

最优组合 A1D2C1B2

表 4 主要助剂配比正交优化试验结果

注：K1、K2、K3为各因素不同水平下菌落的总和，K1'、K2'、K3'为
各个因素不同水平下菌落的平均值[28]，均为对应值×108 CFU/g；下
表同。

试验序号
因子

活菌数/
(CFU/g)筛孔粒径

（A）
烘干温度
（B）

烘干时间
（C）

误差项
（D）

1 1 1 1 1 3.4×108

2 1 2 2 2 3.1×108

3 1 3 3 3 3.2×108

4 2 1 2 3 4.3×108

5 2 2 3 1 3.6×108

6 2 3 1 2 4.7×108

7 3 1 3 2 5.3×108

8 3 2 1 3 3.9×108

9 3 3 2 1 2.9×108

K1 9.7 13 12 9.9

K2 12.6 10.6 10.3 9.6

K3 12.1 10.8 12.1 13.2

K1' 3.23 4.33 4.00 3.30

K2' 4.20 3.53 3.43 3.20

K3' 4.03 3.60 4.03 4.40

R 0.97 0.80 0.60 1.20

主次顺序 A＞B＞C

最优水平 A2 B1 C3 D3

最优组合 A2B1C3D3

表 5 颗粒剂制备工艺正交优化试验结果
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菌剂相容性好的载体和其他助剂[32]。
本研究以花生和山核桃壳为原料，在不同热解

温度下制备了生物炭，并筛选出与Bt生物相容性好
的生物炭种类HS-5。在此基础上，进一步筛选和优
化颗粒剂配方、制备工艺，最终获得了以花生壳生
物炭为载体的Bt复合颗粒剂。经测定其各项性能指
标均符合生物农药的产品标准要求。所制生物制剂
以生物炭为载体，实现了生物炭与微生物的联合应
用，并提高了微生物制剂的贮存稳定性。该生物制
剂尚需要进一步开展田间试验，研究其田间应用效
果及对土壤微环境和作物的影响，以便于进一步推
广应用。
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