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微囊化缓释复合农药海藻酸钠 －苯磺隆的制备与表征
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　　摘要：以海藻酸钠－苯磺隆为主要原料，采用高压静电法技术制备缓释复合农药海藻酸钠－苯磺隆凝胶微球，并
对目标产物进行表征；通过色谱法考察释放性能，缓释复合农药海藻酸钠 －苯磺隆凝胶微球，包封率达到９０％，具有
优良的缓释性能。
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　　农业生产中，传统施药方法因风吹、日晒、雨淋而造成的
农药流失和分解通常达７０％ ～８０％，因此反复喷施，成倍用
药，造成巨大浪费和环境污染。与传统剂型农药相比，缓释农

药可延长农药活性，减少淋溶、蒸发、降解以及降低经皮中毒

的危险性，是解决农药低使用率和环境污染矛盾的一种有效

方法［１］。苯磺隆为选择内吸传导型麦类作物高效磺酰脲类

除草剂［２］，主要用于防除各种一年生阔叶杂草［３］，苯磺隆结

构中有多个活性基团羰基以及多个活性Ｎ原子，容易与载体
海藻酸钠通过化学或物理作用相连，得到缓释海藻酸钠复合

苯磺隆农药。缓释农药的缓释能力由药物在载体中扩散速率

控制。从结构上来看，缓释农药是原药夹杂在载体高分子材

料网络中而形成的复合结构［４］，天然高分子材料海藻酸钠等

具有无毒、成本低、来源广泛、可生物降解等优点，作为具有优

良生理相容性的药用缓控释制剂辅料，越来越受到人们的关

注［５－７］，但在农药领域，海藻酸钠为载体制备缓控农药的研究

很少。笔者所在课题组长期从事医用辅料的制备与应用研

究，合成多种缓控释医用辅料。本研究选择海藻酸钠作为制

备缓控苯磺隆药物的载体，即通过高分子骨架的设计和在海

藻酸钠骨架上连接不同结构单元以得到所需要的性能，医药

缓释高分子的设计模型，同样可以进行高分子化农药的设计。

１　材料与方法

１．１　主要仪器及试剂
ＵＶ－１８０００型紫外／可见分光光度计；多功能反应器；

ＳｐｅｃｔｒｕｍＯｎｅＢ型傅里叶红外光谱仪测定；ＢＳ３２３Ｓ电子天平。
甲醇、乙腈，色谱级；新蒸二次蒸馏水；氨水（浓度）：

２６％～３０％（氨水∶水＝１∶５００）；苯磺隆、海藻酸钠，化学纯，
药集团化学试剂有限公司。

１．２　试验原理
用注射器抽取适量所要包裹的芯材与海藻酸钠的混合乳

状液，在注射泵作用下，以一定速度向下推压乳状溶液，与此

同时在电场力的作用下，乳状溶液通过平针头克服黏滞力和

表面张力，呈一定粒径的液滴落入盛有ＣａＣｌ２溶液的量杯中，
固化成不溶于水的海藻酸钠 －氯化钙微胶囊。海藻酸钠、苯
磺隆本身的活性基团通过分子间作用力或者氢键直接结合，

过程如下：
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１．３　试验方法
１．３．１　缓释复合农药海藻酸钠 －苯磺隆制备　利用
１０００ｍＬ的多功能反应器，将４．０ｇ海藻酸钠溶于６００ｍＬ去
离子水中，常温下，电动搅拌２ｈ，海藻酸钠膨胀为胶状；然后
于室温条件下采用４０Ｗ、４０ｋＨｚ振荡３０ｍｉｎ。加入５０ｍＬ磷
酸盐缓冲溶液，使ｐＨ值稳定在８～１０，搅拌，加入一定量的苯
磺隆，控制温度低于４０℃，搅拌反应１ｈ，得均匀的乳液［８］。

用７号注射针头将此混合溶液注射滴加到质量分数为５％的
氯化钙溶液中，伴以轻微搅拌。滴加结束后稳定搅拌３０ｍｉｎ
后，纱布过滤，取出微球，表面用去离子水反复冲洗，脱盐２ｈ，
去除表面残留的无机盐和其他杂质，在真空烘箱中设置温度

为５０℃干燥２４ｈ，最终得到直径为０．５～１．０ｍｍ的凝胶球。
１．３．２　缓释复合农药苯磺隆包封率的测定　苯磺隆凝胶微
球置于３０ｍＬｐＨ值７．０磷酸盐缓冲溶液中，超声波振荡，待
凝胶全部瓦解，于４０００ｒ／ｍｉｎ离心１５ｍｉｎ，取上清液，用正己
烷３ｍＬ萃取。取萃取液用高效液相色谱法测定微囊中苯磺
隆含量；计算包埋率：包埋率 ＝微囊中苯磺隆含量／起始加入
的苯磺隆含量×１００％。
１．３．３　缓释复合农药苯磺隆释放度的测定　以氨水溶液作
为释放介质，精确称量一定量的包裹农药苯磺隆的聚合物凝

胶微球，加入释放介质 ５０ｍＬ，置振荡器中 （２５℃，
１００ｒ／ｍｉｎ），每隔一定的时间取 ５ｍＬ溶液，于高效液相色谱
仪中进样测定微囊中苯磺隆含量，同时加入等量的新鲜释放

液保持体积不变。高效液相测定条件：流动相：乙腈 ∶水＝
４５∶５５，其中水用磷酸调 ｐＨ值至２．０；流量：１．０ｍＬ／ｍｉｎ；柱
温：室温；检测波长：２５４ｎｍ；进样体积：５μＬ；保留时间：苯磺
隆约４．０ｍｉｎ，准确称取含苯磺隆０．１ｇ的聚合物凝胶微球试
样于５０ｍＬ容量瓶中，用氨水甲醇溶液定容至刻度，在超声波
下振荡３ｍｉｎ，摇匀，用移液管移取上述溶液５ｍＬ于５０ｍＬ容
量瓶中，用氨水甲醇溶液稀释至刻度，摇匀，过滤，在上述操作

条件下测定，按外标法计算［９］。

２　结果与分析

２．１　缓释复合农药海藻酸钠－苯磺隆制备工艺
２．１．１　溶剂的选择　苯磺隆常温贮存稳定，对光稳定，在
４５℃ 时水解，ｐＨ值８～１０稳定，但在酸性或强碱时迅速水
解。所以，反应在磷酸盐的缓冲溶液中进行。当海藻酸钠完

全溶胀后，加入苯磺隆的磷酸盐的缓冲溶液，２种物质通过分
子间作用力形成复合材料。

２．１．２　反应温度的确定　海藻酸钠在高温加热时，容易降
解；且苯磺隆在４５℃时容易水解，所以，整个反应过程温度不

能太高，一般在室温下进行反应。

２．２　微囊化缓释复合农药海藻酸钠－苯磺隆的形貌分析
不同型号的注射针头，得到大小不同的微球，普通相机照

片见图１、图２。
　　从图１、图２可以看出：没有干燥的复合农药海藻酸钠 －
苯磺隆凝胶微球饱满且均匀；而干燥后，由于失水不均匀，原

来乳白色的微球变为淡黄色的不规则颗粒。

２．３　原料配比对缓释复合海藻酸钠 －苯磺隆农药包封率的
影响

在一定温度下，调节海藻酸钠与苯磺隆的原料配比，制得

一系列不同缓释复合海藻酸钠苯磺隆农药。从表１可见：复
合海藻酸钠苯磺隆微球对苯磺隆的包埋率随着原料配比的变

化而变化，即原料中海藻酸钠含量越高，微球对苯磺隆的包封

率也越高；当海藻酸钠与苯磺隆的质量之比为２．０∶１．０时，
苯磺隆包封率达到９２％；海藻酸钠 ∶苯磺隆配比为１．０∶１．５
时，微球苯磺隆包封率达到８９％；但当苯磺隆的质量是海藻
酸钠的２倍时，包封率下降到７８％。考虑到原料成本以及性
价比，最适合的配比是苯磺隆的质量是海藻酸钠的１．５倍。
２．４　缓释复合农药海藻酸钠－苯磺隆释放性能

以样品编号ＳＡ－Ｂ－１与ＳＡ－Ｂ－３这２种凝胶微球做
苯磺隆释放试验，这２种改性凝胶微球对苯磺隆的包封率都
达到８９％以上，释放试验结果见图３。２种改性材料９ｈ后的
释放率为２８％和１８％；１２ｈ释放３１％和４９％；２４ｈ释放５２％
和６３％，４８ｈ释放７３％和８２％；７２ｈ几乎全部释放。从试验
数据可以看出，２种经过疏水改性的海藻酸钠凝胶微球，显示
了优良的缓释性能；但ＳＡ－Ｈ－３的释放速度比ＳＡ－Ｈ－１的
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表１　原料配比对苯磺隆包封率的影响

样品编号 海藻酸钠 ∶苯磺隆（ｇ／ｇ）苯磺隆包封率（％）

ＢＨＬ ０∶５．０ ０．００
ＳＡ－Ｂ－１ ２．０∶１．０ ９２
ＳＡ－Ｂ－２ １．０∶１．０ ９０
ＳＡ－Ｂ－３ １．０∶１．５ ８９
ＳＡ－Ｂ－４ １．０∶２．０ ７８
ＳＡ－Ｂ－５ １．０∶２．５ ６５

释放速度快；原料配比不同，显示不同的缓释效果。

２．５　缓释复合农药海藻酸钠－苯磺隆的红外图谱
分别取适量海藻酸钠、海藻酸钠 －苯磺隆复合材料放置

烘箱中５０℃左右充分干燥，溴化钾压片，进行红外光谱分析。
在波数４０００ｃｍ－１～４５０ｃｍ－１范围内扫描，以透光率为纵坐
标，得红外图谱。从图４可以看出，与海藻酸钠相比，海藻酸

钠－苯磺隆在１７３１ｃｍ－１处出现了１个明显的新特征峰，该
峰归属于苯磺隆的Ｃ Ｏ振动吸收；与苯磺隆（图５）相比，
图４中３４００ｃｍ－１处的 Ｏ—Ｈ的伸缩振动吸收峰强度明显
减弱，说明分子结构中有氢键生成。

３　结论

利用海藻酸钠优良的生理相容性，通过高压静电法技术，

制备缓释复合农药海藻酸钠 －苯磺隆凝胶微球，苯磺隆包封
率达到９０％，通过考察释放性能发现，缓释复合农药海藻酸
钠－苯磺隆凝胶微球具有优良的缓释性能。
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