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８％氯氰菊酯触破式微囊剂与缓释性微囊剂
的释放对比试验
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　　摘要：室内释放试验中，８％氯氰菊酯（触破式）微囊剂囊皮表现出更好的密封性，处理后３９ｄ，囊内仍保留初始药
量的９４．２７％，而３％高效氯氰菊酯（缓释型）微囊悬浮剂以平均 １０％的速度释放。室外试验中，虽然是在雨季，８％氯
氰菊酯微囊剂依然保持较长时间持效期，施药后３５ｄ，玻片上有效成分仍保持施药初始量的２５．９％。而３％高效氯氰
菊酯（缓释型）微囊悬浮剂在室外缓释速率较快，施药后２０ｄ，有效成分衰减至施药初始量的５．７％。试验结果表明：
８％氯氰菊酯微囊剂更适宜用来防治森林云斑天牛、松褐天牛、光肩星天牛等以及农田中的天牛、金龟子、竹象甲等体
型较大且羽化期较长的的有害昆虫，且持效期长达４５ｄ之久。而３％高效氯氰菊酯（缓释型）微囊悬浮剂较为适宜在
农田环境中使用，防治危害期较短的农田害虫。在飞防控制松墨天牛的实践中，重庆地区在５月中下旬和６月中下旬
连续２次喷洒８％氯氰菊酯（触破式）微囊剂的方法，能够更好地控制松墨天牛成虫，有效遏制松材线虫病的传播和扩
散，这一经验值得推广。
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　　微囊剂即微囊悬浮剂，是当今世界技术含量最高的农药
制剂［１］，而触破式微囊剂［２］制备工艺水平要求更高。８％氯

氰菊酯微囊剂（绿色威雷［３］）就是典型触破式微囊剂代表品

种，在重庆、湖南、江西等省市近４年６６．７万ｈｍ２以上的飞防
试验表明，触破式微胶囊剂在防治天牛成虫、遏制松材线虫病

扩散方面发挥了巨大作用。统计数据表明，飞防区比对照未

飞防区引诱剂引诱成虫数量少８７％，松树死树数量对比，飞
防区死树减少８３％以上。为了研究触破式微胶囊和缓释微
胶囊的区别及释放机理，本试验进行了室内外释放对比，试验
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结果表明，８％氯氰菊酯微囊剂更适宜用来防治森林云斑天
牛、松褐天牛、光肩星天牛以及金龟子、竹象甲等体型较大的

有害昆虫，且持效期长达４５ｄ之久。为加强森林天牛病虫害
防治，研究触破式微胶囊和缓释微胶囊的区别及释放机理，就

８％氯氰菊酯微囊剂的室内及室外释放动态进行了测定，为该
药剂的合理使用提供科学依据。

１　材料与方法

１．１　试验时间与地点
试验于２０１５年７月７日至９月２０日在西南大学植物保

护学院进行。

１．２　试验材料
１．２．１　药剂　试验药剂：８％氯氰菊酯微囊剂［重庆中邦药
业（集团）有限公司］；对照药剂：３％高效氯氰菊酯微囊悬浮
剂（黑龙江省平山林业制药厂）。以上药剂由重庆市森林病

虫防治检疫站提供。

１．２．２　试验试剂　色谱甲醇（美国ｓｉｍｇａ公司）。
１．２．３　试验设备与材料　气相色谱仪（安捷伦７８９０Ａ）；超声
波清洗器（ＫＱ－５００Ｅ型，江苏省昆山市超声波仪器有限公
司）；ＰＯＴＴＥＲ喷雾塔（ＢｕｒｋａｒｄＭａｎｕｆａｃｔｕｒｉｎｇ；ＣｏＬｔｄ）；氮吹仪
（ＨＧＣ－３６Ａ）；层析柱（３０ｃｍ×１．５ｃｍｉ．ｄ．玻璃柱）；载玻片
（２．５ｃｍ×７．５ｃｍ）；有机滤膜（０．２２μｍ）。
１．３　试验方法
１．３．１　氯氰菊酯和高效氯氰菊酯色谱条件　色谱柱：ＨＰ－５
（３０ｍ×３２０μｍ×０．２５μｍ）；不分流进样；程序升温：１６０℃
保持１ｍｉｎ，以３０℃／ｍｉｎ升至２５０℃保持２ｍｉｎ，以５℃／ｍｉｎ
升至２８０℃，保持 １０ｍｉｎ，共 ２２ｍｉｎ；载气为氮气，流速为
２．５０ｍＬ／ｍｉｎ；进样口温度２３０℃；隔垫吹扫流量：３ｍＬ／ｍｉｎ；
ＥＣＤ检测器，检测器温度３００℃；尾吹氮气：２５ｍＬ／ｍｉｎ；进样
量：１μＬ。
１．３．２　标准曲线的制作　将氯氰菊酯和高效氯氰菊酯标准
品分别配制成０．０１、０．１、１．０、２．０、５．０、１０．０ｍｇ／Ｌ的标准系
列溶液，进行相应的色谱测定，以峰面积为纵坐标，标准溶液

浓度为横坐标绘制标准曲线。

１．３．３　加标回收率的测定　称取每种药剂悬浮液０．２ｇ（精
确至０．０００２ｇ）３份。将样品置于５０ｍＬ烧杯中，用 １０ｍＬ
甲醇溶解并在超声波振荡器上振荡２０ｍｉｎ，并转移至１００ｍＬ
容量瓶，继续在超声波振荡器上振荡１０ｍｉｎ后，使微胶囊充
分破囊，随后用甲醇定容，摇匀。用移液管准确移取 ５ｍＬ该
溶液至试管液氮吹至近干，加入甲醇洗脱并定容至 ５ｍＬ，经
０．２２μｍ滤膜过滤，高效气相色谱法测定滤液中的有效成分
含量（注：将破囊后的试样均分成２组，共１２份，向其中６份
试样中分别加入０．１、０．５、１．０ｍｇ／ｋｇ的标准溶液 １ｍＬ，另６
份不加标准溶液）。按下式计算回收率：

加标回收率＝架示试样的测定值－试样测定值
加标量

×１００％。

１．３．４　微胶囊室外释放试验　分别称取８％氯氰菊酯微囊
剂和３％高效氯氰菊酯微囊悬浮剂各２６ｇ于１００ｍＬ容量瓶
中，定容备用。将３张２．０ｃｍ×７．５ｃｍ的载玻片并排平铺在
Ｐｏｔｔｅｒ喷雾塔的载物台上，取１种配制好的药液０．５ｍＬ喷雾。
处理后的载玻片晾干后，斜放在金属网笼内，将网笼放置在室

外空地上，每种药剂处理４９片。喷药后２ｈ取３片洗脱，测
定玻片上的沉积药量为初始药量，以后每５ｄ各取３片进行
洗脱检测，直至无法检出或残存率低于初始药量的 ２５％以
下。以下式计算玻片上的农药残存率：

农药残存率＝农药测定量
初始药量

×１００％。

　　洗脱方法：将载玻片放入装有１００ｍＬ纯甲醇的烧杯中，
将烧杯放入超声仪中振荡２０ｍｉｎ，然后吸取２ｍＬ过滤上机。
１．３．５　微胶囊室内释放试验　分别称取８％氯氰菊酯微囊
剂和３％高效氯氰菊酯微囊悬浮剂各２６ｇ于１００ｍＬ容量瓶
中，定容备用。取层析柱（３０ｃｍ×１．５ｃｍｉ．ｄ．玻璃柱），自下
而上依次加入少量脱脂棉、２．０ｇ无水硫酸钠和卷成锥形的滤
纸，取配好的药液２ｍＬ，加入锥形的滤纸内，置于室内阴凉
处，每３ｄ用 ３０％的甲醇溶剂淋洗，淋洗液收集并定容于
１００ｍＬ容量瓶。吸取１ｍＬ于试管中氮气吹干，定容至５ｍＬ，
过滤后气相色谱法检测。当气相色谱仪检测不出时，换用

１００％甲醇淋洗，按之前的操作处理上机，作为最后一次结果。
按下式计算释放率：

释放百分率（Ｑ）＝ 单次释放量

囊内有效成分总量
×１００％。

２　结果与分析

２．１　标准曲线
２．１．１　氯氰菊酯标准曲线　氯氰菊酯不同质量浓度下的峰
面积如表１所示，标准曲线见图１，该标准曲线的方程为 ｙ＝
８１１７５ｘ－５４６５．９，ｒ２＝０．９９９８。由图１可知，氯氰菊酯浓度
在０．０１～１０ｍｇ／Ｌ，其含量与峰面积有良好的线性关系，氯氰
菊酯标准品的气相色谱会出３个峰，保留时间分别为７．３６０、
７．４４６、７．５５４ｍｉｎ（图２），标准品和样品中有效成分与杂质间
分离良好（图３），满足分析要求。

表１　氯氰菊酯标准曲线作图数据

序号
样品浓度

（ｍｇ／Ｌ） 峰面积

１ ０．０１ １３１．４
２ ０．１ ２２６４．３
３ １ ７６９４１
４ ２ １４７８０４
５ ５ ４０３９２４
６ １０ ８０６２１７

２．１．２　高效氯氰菊酯标准曲线　高效氯氰菊酯不同质量浓
度下的峰面积如表２所示，标准曲线见图４，该标准曲线的方
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表２　高效氯氰菊酯标准曲线作图数据

序号
样品浓度

（ｍｇ／Ｌ） 峰面积

１ ０．０１ ８３１．３
２ ０．１ ６０７７．２
３ １ ９５１４４．６
４ ２ １８０１１０．３
５ ５ ５０２５１５．９
６ １０ １０３７９７３．１

程为ｙ＝１０３８０６ｘ－８１４３．２，ｒ２＝０．９９９３。由图４可知，高效
氯氰菊酯浓度在０．０１～１０ｍｇ／Ｌ，其含量与峰面积有良好的
线性关系，高效氯氰菊酯标准品会出 １个峰，保留时间为
７５６０ｍｉｎ（图５），标准品和样品中有效成分与杂质间分离良
好（图６），满足分析要求。
２．１．３　加标回收率　按照农业部农药鉴定所标准，添加回收
率在９０％～１１０％，相对标准偏差小于５％为合格。由表３可
知，试验中样品的添加回收率和相对标准偏差均在允许的范

围之内，表示该方法符合农药检测技术要求，可以作为氯氰菊

酯和高效氯氰菊酯含量的测定方法。

表３　加标回收率测定结果

名称 重复
添加水平

（ｍｇ／Ｌ）
回收率

（％）
相对标准

偏差（％）

３％高效氯氰菊酯微囊悬浮剂 １ ０．１ １０１．２３
２ ０．５ ９８．３６
３ １．０ ９２．６４
平均 ９７．１６ ２．６

８％氯氰菊酯微囊剂 １ ０．１ ９６．８７
２ ０．５ ９９．６４
３ １．０ ９８．４５
平均 ９３．２６ ３．４

２．２　室外释放试验结果
由表４和图７可以看出，２种药剂的有效成分含量均为

逐渐消减的状态，８％氯氰菊酯微囊剂整体衰减情况较为平
稳，而３％高效氯氰菊酯微囊悬浮剂则衰减速率较快，２种药
含量在７月１７—２７日均有１个下降过程，在８月１日的检测
中８％氯氰菊酯微囊剂还残存有２９．８０％的有效成分，而３％
高效氯氰菊酯微囊悬浮剂则只剩４．６７％，在试验最后一次的
检测中８％氯氰菊酯微囊剂残存有１３．９６％的有效成分，而
３％高效氯氰菊酯微囊悬浮剂已经检测不出有效成分。
２．３　室内试验结果

由图８和表５可以看出，８％氯氰菊酯微囊剂在缓释过程
中，释放到囊壁外的药剂量较小且稳定，持续以总药量的

０２％左右的速率释放，最后一次破囊后仍存 ９４．２７％的药
量。而３％的高效氯氰菊酯微囊悬浮剂在缓释过程中则一直
持续以 １０％左右的释放率释放，最后一次破囊后仅存
５５２３％的药量。

３　结论与讨论

由重庆市森林病虫防治检疫站提供的２种试验药剂，３％
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表４　室外试验结果

测定时间

３％高效氯氰菊酯微囊
悬浮剂中高效氯氰菊酯

８％氯氰菊酯微囊剂中
氯氰菊酯

残存量

（ｍｇ）
残存率

（％）
残存量

（ｍｇ）
残存率

（％）

０７－０７（２ｈ） ０．０１２２６３ １００．００ ０．０３２４４９ １００．００
０７－１２（５ｄ） ０．０１１５１９ ９３．９３ ０．０２９６３９ ９１．３０
０７－１７（１０ｄ） ０．００９１９８ ７５．０１ ０．０２１６０２ ６６．５７
０７－２２（１５ｄ） ０．００２８０７ ２２．８９ ０．０１８８６３ ５８．１３
０７－２７（２０ｄ） ０．０００６９６ ５．６８ ０．０１１５５０ ３５．５９
０８－０１（２５ｄ） ０．０００５７２ ４．６７ ０．００９６７０ ２９．８０
０８－０６（３０ｄ） ０．０００１１７ ０．９５ ０．００９８３０ ３０．２９
０８－１１（３５ｄ） ０ ０．００ ０．００８３９２ ２５．８６
０８－１６（４０ｄ） ０ ０．００ ０．００６３４２ １９．５４
０８－２１（４５ｄ） ０ ０．００ ０．００４５３１ １３．９６

高效氯氰菊酯微囊悬浮剂在室外缓释试验中，由于自身的缓

释性质及雨水冲刷缓释速率较快，７月７—２２日１５ｄ时间内，
囊内有效成分便从１００％衰减至２５％以下，施药后３５ｄ，囊内
有效成分已经为０；而８％氯氰菊酯微囊剂在室外缓释试验中
的表现优于３％高效氯氰菊酯微囊悬浮剂，在同样的天气条
件下，７月７—２２日１５ｄ时间内，囊内有效成分从１００％衰减
至５８．１３％，在８月２１日试验结束（施药后４５ｄ）的时候，囊
内有效成分含量仍有 １３．９６％，也就是说其持效期在 ４５ｄ
以上。

表５　室内缓释试验结果

测定

时间

３％高效氯氰菊酯微囊
悬浮剂中高效氯氰菊酯

８％氯氰菊酯
微囊剂中氯氰菊酯

释放量

（ｍｇ）
单次释放

率（％）
累计释

放率（％）
释放量

（ｍｇ）
单次释

放率（％）
累计释

放率（％）

２ｈ ２．３３９０６０ １４．９９ ０．０３９７００ ０．２４
３ｄ １．１８６１９３ ７．６０ ２２．５９ ０．０３８９２９ ０．２３ ０．４７
６ｄ ０．８７８４７６ ５．６３ ２８．２２ ０．０３８２６８ ０．２３ ０．７０
９ｄ ０．６７９４０４ ４．３６ ３２．５８ ０．０３７９９４ ０．２３ ０．９３
１２ｄ０．４７６８９８ ３．０６ ３５．６４ ０．０３６８０８ ０．２２ １．１５
１５ｄ０．３７５６８７ ２．４１ ３８．０５ ０．０３６３１５ ０．２２ １．３７
１８ｄ０．２７４７５４ １．７６ ３９．８１ ０．０３６３１５ ０．２２ １．５９
２１ｄ０．１７４８７６ １．１２ ４０．９３ ０．０３６６６７ ０．２２ １．８１
２４ｄ０．０２１３４０ ０．１４ ４１．０７ ０ ０．００ １．８１
２７ｄ ０ ０．００ ４１．０７ ０ ０．００ １．８１
３０ｄ ０ ０．００ ４１．０７ ０ ０．００ １．８１
３３ｄ ０ ０．００ ４１．０７ ０ ０．００ １．８１
３６ｄ ０ ０．００ ４１．０７ ０ ０．００ １．８１
３９ｄ ０ ０．００ ４１．０７ ０ ０．００ １．８１
累计 ８．６１４６５３ ５５．２３ ９６．２９ １５．８６０２１ ９４．２７ ９６．０８

　　在室内缓释试验中，３％高效氯氰菊酯微囊悬浮剂表现出
匀速自由释放的特点，缓释速率较为稳定，但其累积释放量达

到４０％左右就不再释放，最后破囊检测囊内仍剩余５５．２３％
的有效成分。而８％氯氰菊酯微囊剂在室内自然状态下释放
率极低，仅为０．２２％左右，大量的有效成分保存于囊壁内，处
理后３９ｄ，囊内仍保留初始量的９４．２７％。

综上所述，２种微胶囊悬浮剂各有特点，３％高效氯氰菊
酯微囊微囊悬浮剂在室外表现出匀速稳定的自由缓释，较为

适宜在农田环境中使用，可在较长时间内控制有害昆虫的种

群数量。而８％氯氰菊酯微囊剂自由释放较少，在没有外力
的影响下，能长时间保持有效成分不被分解，只有在受到外力

的压迫时（例如昆虫的踩踏），才会迅速破囊，释放出有效成

分，附着于虫体，进而杀死昆虫。因此，该药剂更适宜用来防

治森林云斑天牛、松褐天牛、光肩星天牛等以及农田中的天

牛、金龟子、竹象甲等体型较大的有害昆虫，且持效期长达

４５ｄ之久。在飞防控制松墨天牛的实践中，重庆地区逐渐积
累了一些好的经验，他们在５月中下旬和６月中下旬连续２
次喷洒８％氯氰菊酯（触破式）微囊剂的方法，能够更好地控
制松墨天牛成虫，有效遏制松材线虫病的传播和扩散，这一经

验值得松材线虫病发生区推广。
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