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　　悬浮剂（ｓｕｓｐｅｎｓｉｏｎｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｅ，简称ＳＣ）是一种以水为介
质的环保型农药剂型，是由不溶于或微溶于水的固体原药借

助某些助剂（润湿分散剂、增稠剂、稳定剂、消泡剂等）经湿法

超微粉碎均匀地分散在水中，形成一种颗粒较细的高悬浮、能

流动、稳定的液体制剂［１］。原药以２～３μｍ的粒子形态悬浮
于水相中，大大提高了粒子在水介质中的悬浮率，增强了农作

物对药剂的吸收，提高了药效。在环境保护和工业生产方面，

悬浮剂相对于乳油和可湿性粉剂等传统剂型来说，以水替代

有机溶剂，可避免生产和使用过程中易燃、易爆、中毒、粉尘等

问题的发生［２］。悬浮剂是国内外农药行业中公认的环境友

好剂型，是近十几年来发展较快的一种农药新剂型，已成为当

今农药制剂发展的主要剂型［３］。

丙硫菌唑是德国拜耳公司研发的一种新型广谱三唑硫酮

类杀菌剂，通用名称ｐｒｏｔｈｉｏｃｏｎａｚｏｌｅ，该专利于２０１５年１１月７
日届满。自２００４年上市以来，销售额逐年上升，２００５年为
１．１３亿美元，２００７年为 ２．３９亿美元，２００９年为 ４．２１亿美
元［４］。该药杀菌谱广，应用于禾谷类作物中众多病害的防治

中，几乎对麦类所有病害都有较好的防效。与三唑类杀菌剂

相比，丙硫菌唑具有更广谱的杀菌活性，防病治病效果好，增

产明显。丙硫菌唑具有良好的生物毒性和生态毒性，对使用

者、作物和环境安全，是一个极具潜力的杀菌剂品种。随着丙

硫菌唑合成工艺和应用技术的进一步研究，该产品在我国农

业生产中具有广阔的应用前景［５］。丙硫菌唑产品主要在国

外销售，产品制剂主要以悬浮剂为主，国内系统性论述研制丙

硫菌唑悬浮剂配方的文献还未见报道，本研究旨在研制４０％
丙硫菌唑悬浮剂，为其产业化生产工艺及产品稳定性提供科

学依据。

１　材料与方法

１．１　试验材料
１．１．１　供试原药　９７％丙硫菌唑原药，购自江苏黄海农药化
工有限公司。

１．１．２　供试助剂　润湿分散剂：脂肪醇聚氧乙烯醚混合物
（Ｂｒｉｇｈｔ＠Ｆ３０）、脂肪醇与环氧乙烷缩合物（Ｂｒｉｇｈｔ＠Ｆ６０），均由
笔者所在实验室自制；磷酸酯类（ＤＳ５２５）、羧酸盐类
（ＤＳ５５５）、聚醚类（１０７Ｂ），均购自广州方中化工有限公司；烷
基萘磺酸缩聚物钠盐（Ｄ－４２５）、烷基萘磺酸盐与阴离子润湿
剂的混合物（ＥＦＷ）、ＥＰ－ＰＯ嵌段共聚物（５００－ＬＱ），均购自
阿克苏·诺贝尔公司；烷基醇聚氧乙烯醚（ＴＥＲＧＩＴＯＬＷ－
６００）、ＥＰ－ＰＯ嵌段聚醚（ＤＯＷＦＡＸＤ－８００），均购自陶氏化
学（中国）投资有限公司；非离子梳妆共聚物（Ａｔｌｏｘ４９１３），
ＥＰ－ＰＯ嵌段共聚物（ＡｔｌａｓＧ－５０００），均购自上海汇平化工
有限公司；亚甲基双萘磺酸盐（ＮＮＯ）、苯乙烯丙烯酸共聚物
（５５０ｓ）、烷基酚甲醛树脂聚氧乙烯醚（７００＃）、苯乙基苯酚聚
氧乙烯聚氧丙烯醚（１６０１＃）、苯乙基酚聚氧乙烯醚（６０２＃）、苯
乙基酚甲醛树脂聚氧乙烯醚（４０４＃），均购自南京科宏化工有
限责任公司。

增稠剂：黄原胶（食品级），购自山东省淄博中轩生化有

限公司；硅酸镁铝（ＳＦ－０４），购自苏州中材矿物材料有限公
司；白炭黑（工业级），购自山东省寿光市宝特化工有限公司。

防冻剂：乙二醇（化学纯）、丙三醇（化学纯）、异丙醇（化

学纯），均购自南京海葵生物科技有限公司。

防腐剂：卡松，购自南京海葵生物科技有限公司。

消泡剂：有机硅消泡剂（ＳＡＧ１５２２），购自南京捷润科技有
限公司。

１．１．３　仪器设备　精密酸度计（型号：ＰＨＳ－３Ｃ），购自上海
大普仪器有限公司；高速剪切乳化机（型号：ＢＭＥ－１００ＬＱ），
购自上海威宇机电制造有限公司；电热恒温箱（型号：１０１－
１），购自南京知热干燥设备厂；数字式旋转黏度计（型号：
ＳＮＢ－１）及２号转子，购自上海尼润智能科技有限公司；分析
天平（型号：ＦＡ１００４），购自上海上平仪器有限公司；激光粒度
分析仪（型号：ＧＳＬ－１０１ＢＩ），购自辽宁仪表研究所有限责任
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公司；行星式球磨机（型号：ＱＭ－３ＳＰ２），购自南京大学仪
器厂。

１．２　试验方法
１．２．１　悬浮剂制备方法　采用湿法研磨工艺，将９７％丙硫
菌唑原药、润湿分散剂、消泡剂按配比称量后连同去离子水加

入剪切机中，３０００ｒ／ｍｉｎ进行预分散剪切１０～１５ｍｉｎ，然后转
入砂磨机，以体积比 １∶１加入 ２～３ｍｍ的氧化锆珠，
５００ｒ／ｍｉｎ研磨２ｈ后，加入增稠剂后继续砂磨３０ｍｉｎ，采用
激光粒度分析仪检测粒径合格后，即得到悬浮剂产品。悬浮

剂的制作工艺流程如图１所示。

１．２．２　主要技术指标检测方法　农药的热贮稳定性按照
ＧＢ／Ｔ１９１３６—２００３《农药热贮稳定性测定方法》进行测定［６］；

农药的低温稳定性按照ＧＢ／Ｔ１９１３７—２００３《农药低温稳定性
测定方法》进行测定［７］；农药的悬浮率按照 ＧＢ／Ｔ１４８２５—
２００６《农药悬浮率的测定方法》进行测定［８］；农药的持久起泡

性按照ＧＢ／Ｔ２８１３７—２０１１《农药持久起泡性测定方法》进行
测定［９］；农药的ｐＨ值按照 ＧＢ／Ｔ１６０１—９３《农药 ｐＨ值的测
定方法》进行测定 ［１０］；农药的倾倒性按照ＧＢ／Ｔ３１７３７—２０１５
《农药倾倒性测定方法》进行测定 ［１１］；农药的黏度按照ＮＹ／Ｔ
１８６０．２１—２０１６《农药理化性质测定导则第２１部分：黏度》进
行测定［１２］；农药的粒径分布按照ＮＹ／Ｔ１８６０．３２—２０１６《农药
理化性质测定导则第３２部分：粒径分布》进行测定［１３］。

分散性指标：良，表示自动分散性较好；中，表示自动分散

性一般；差，表示自动分散性较差［１４］。

１．２．３　润湿分散剂的选择及最佳配比　采用流点法初步筛
选润湿分散剂。将９７％丙硫菌唑原药经气流粉碎至粒径为
３～５μｍ的粉体备用，将备选润湿分散剂配制成５％的水溶
液备用，取５．０００ｇ原药粉体于５０ｍＬ烧杯中，然后用滴管将
配好的５％润湿分散剂溶液逐滴滴入装有原药的烧杯中，同
时不断用玻璃棒搅拌，至原药粉体成糊状且可以从玻璃棒上

自由滴下为止，记录所加润湿分散剂溶液的质量，每个处理设

置５次重复，取平均值，用滴加的润湿分散剂溶液的质量除以
原药的质量得该润湿分散剂对 ９７％丙硫菌唑原药的
流点［１５－１６］。

将流点较低的润湿分散剂（Ｂｒｉｇｈｔ＠ Ｆ３０、Ｂｒｉｇｈｔ＠ Ｆ６０、
５００－ＬＱ）采用重复试验法与９７％丙硫菌唑原药混合，各处理
之间添加等量的增稠剂、防腐剂、消泡剂经湿法研磨法加工成

悬浮剂。从悬浮率、热贮析水率等指标来选择最优润湿分散

剂复配组合。

１．２．４　增稠剂的选择　悬浮剂属于热力学不稳定体系，其稳
定性与悬浮粒子直径、体系黏度和二者密度差有直接关系。

悬浮剂的黏度太小，产品放置一段时间后易分层、结块；黏度

太大，产品不易倾倒，挂壁严重，给加工带来困难，并影响产品

的计量包装及生产使用。因此，为了获得稳定且流动性好的

悬浮剂产品，常加入适宜的增稠剂来调节制剂黏度，可使制剂

具有良好的稳定性［１７］。

采用“１．２．３”节筛选所得的最优润湿分散剂复配组合，
加入硅酸镁铝、黄原胶、白炭黑等增稠剂进行筛选试验。

１．２．５　防冻剂的选择　农药悬浮剂以水为连续相，在低温环
境下容易出现冻结现象。因此，为了保证制剂在严寒低温条

件下仍能保持剂型的稳定性，就须加入一定量适宜的防冻剂。

良好的防冻剂应具备防冻性能好、挥发性低、对有效成分的溶

解度小等特性。因此，选用乙二醇、丙三醇及异丙醇进行试

验，筛选出最佳的防冻剂。

２　结果与分析

２．１　润湿分散剂的筛选结果及分析
本试验共测定１８种润湿分散剂对９７％丙硫菌唑原药的

流点。由表１可知，对９７％丙硫菌唑原药流点较低的３个润
湿分散剂为Ｂｒｉｇｈｔ＠ Ｆ３０、Ｂｒｉｇｈｔ＠ Ｆ６０、５００－ＬＱ，其流点分别为
０．４１２３、０．４６１８、０．４２７３ｍＬ／ｇ。

表１　润湿分散剂流点的测定结果

润湿分散剂
流点

（ｍＬ／ｇ） 润湿分散剂
流点

（ｍＬ／ｇ）

ＤＳ５２５ ０．５４２１ ＮＮＯ ０．６９０５
Ｄ－４２５ ０．５７３３ ＥＦＷ ０．６３４９
ＤＳ５５５ ０．６４６８ １６０１＃ ０．５７７２
Ａｔｌｏｘ４９１３ ０．５７９４ ４０４＃ ０．５２６７
Ｂｒｉｇｈｔ＠ Ｆ３０ ０．４１２３ Ｂｒｉｇｈｔ＠ Ｆ６０ ０．４６１８
５５０ｓ ０．５３４９ ６０２＃ ０．６１４７
７００＃ ０．６１６２ ５００－ＬＱ ０．４２７３
ＴＥＲＧＩＴＯＬＷ－６０００．４９３７ ＤＯＷＦＡＸＤ－８００ ０．４６６９
１０７Ｂ ０．５４６３ ＡｔｌａｓＧ－５０００ ０．６３７５

２．２　润湿分散剂最佳配比筛选结果及分析
根据悬浮剂加工理论和笔者以往做悬浮剂的经验，单一

的润湿分散剂通常不能加工出性能优良的悬浮剂，复配润湿

分散剂不仅有助于制剂的稳定，而且可以提高药效。由表２
可知，从悬浮率和热贮析水率等指标来看，配方３和配方４的
效果较好，综合成本考虑，选择配方 ３为最佳润湿分散剂
组合。

２．３　增稠剂的选择
选用增稠剂的一般原则为用量少、增稠作用强、不影响稀

释稳定性。由表３可知，随着３种增稠剂用量的增加，悬浮剂
的黏度升高，热贮析水率降低。黄原胶的用量从０．０５％升高
至０．２０％，热贮析水率从１０．２８％降至０．５６％，说明黄原胶对
体系的增稠效果非常明显，但对悬浮剂分散性和倾倒性的作

用效果明显下降。而硅酸镁铝、白炭黑单独使用时，其热贮析

水率均不符合热贮析水率 ＜５％的要求。综合考虑后，选择
０．１％黄原胶作为增稠剂。
２．４　防冻剂选择

试验发现，使用异丙醇作为防冻剂时，其低温稳定性和热

贮稳定性均较差；丙三醇在热贮试验时分层现象明显，有结

块；选用乙二醇作为防冻剂时，热贮和冷贮试验效果均较好，

故选用乙二醇作为防冻剂，配方加入量为３．０％。
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表２　润湿分散剂最佳配比结果

配方
用量（％）

９７％丙硫菌唑 Ｂｒｉｇｈｔ＠ Ｆ３０ Ｂｒｉｇｈｔ＠ Ｆ６０ ５００－ＬＱ ＳＦ－０４ 黄原胶 消泡剂１５２２ 卡松 去离子水
分散性

悬浮率

（％）
热贮析水率

（％）

１．０ ４０．０ ４．０ ０．５ １．０ ０．１ ０．３ ０．１ ５４．０ 中 ９０．２ ３．５
２ ４０．０ ４．０ １．０ １．０ ０．１ ０．３ ０．１ ５３．５ 良 ９１．８ ３．２
３ ４０．０ ６．０ ０．５ １．０ ０．１ ０．３ ０．１ ５２．０ 良 ９５．８ ２．６
４ ４０．０ ６．０ １．０ １．０ ０．１ ０．３ ０．１ ５１．５ 良 ９５．７ ２．３
５ ４０．０ ４．０ ０．５ １．０ ０．１ ０．３ ０．１ ５４．０ 中 ９０．１ 固

６ ４０．０ ４．０ １．０ １．０ ０．１ ０．３ ０．１ ５３．５ 良 ９２．５ 固

７ ４０．０ ６．０ ０．５ １．０ ０．１ ０．３ ０．１ ５２．０ 良 ９４．３ 固

８ ４０．０ ６．０ １．０ １．０ ０．１ ０．３ ０．１ ５１．５ 良 ９５．３ 固

９ ４０．０ ３．０ ３．０ ０．５ １．０ ０．１ ０．３ ０．１ ５２．０ 良 ９２．２ １０．５
１０ ４０．０ ３．０ ３．０ １．０ １．０ ０．１ ０．３ ０．１ ５１．５ 良 ９１．６ １９．０

　　注：“固”表示液体固化不具有倾倒性。

表３　增稠剂种类和用量对悬浮剂性能的影响

增稠剂
用量

（％）
黏度

（ｍＰａ·ｓ） 倾倒性 分散性
热贮析水率

（％）

黄原胶 ０．０５ ３７５ 良 良 １０．２８
０．１０ ４００ 良 良 ３．３７
０．２０ ４５０ 中 中 ０．５６

硅酸镁铝 ０．５ ３６０ 良 良 １５．２６
１．０ ３８５ 良 良 １０．２５
２．０ ５２０ 差 差 ４．１９

白炭黑 ０．５ ３２５ 良 良 １８．３３
１．０ ４１０ 中 良 １４．２５
２．０ ４９０ 中 中 ８．７４

２．５　制剂质量指标的测定及最优配方的确定
按照上述筛选出来的各组成分，得到４０％丙硫菌唑悬浮

剂。由表４可知，经检测各项指标符合悬浮剂的质量标准，制
剂悬浮率＞９５％，平均粒径 ＜５μｍ，ｐＨ值为６．００～７．５０，热
贮和冷贮试验稳定性均合格。确定４０％丙硫菌唑悬浮剂最
优配方为 ４０．０％ ９７％丙硫菌唑原药、６．０％ Ｂｒｉｇｈｔ＠ Ｆ３０、
０５％ ５００－ＬＱ、０．１％黄原胶、３．０％乙二醇、０．２％ ＳＡＧ
１５２２，０．１％卡松，用去离子水补足１００％。

表４　４０％丙硫菌唑悬浮剂样品质量指标检测结果

有效成分 贮存条件
悬浮率

（％）
有效成分

含量（％）
平均粒径

（μｍ） ｐＨ值

９７％丙硫菌唑原药 常温 ９９．５ ４０．４０ ３．４６ ７．３３
热贮 ９９．１ ４０．２１ ３．７５ ６．８１
冷贮 ９９．３ ４０．３５ ３．５２ ７．１７

３　结论与讨论

悬浮剂作为热力学不稳定体系，其经时贮存的物理稳定

性问题一直是制约该剂型研究开发与生产发展的重要因素，

表面活性剂的使用，尤其是高性能表面活性剂的合理使用是

解决这一问题的关键［１８］。本试验采用流点法初步确定润湿

分散剂的种类，准确地选择润湿分散剂，以制剂在冷贮、热贮

后其悬浮率、平均粒径、ｐＨ值等为指标进行优选，确定了最佳
配方，流点法简单实用，在农药悬浮剂的配方研制中缩短了研

究的周期，减少了大量的试验费用，在剂型研制中具有一定的

优势。
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