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松节油对米尔贝霉素的杀螨增效活性及稳定性
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摘要! 为明确松节油对米尔贝霉素的增效活性和稳定性! 采用叶碟喷雾法! 分别测定了以松节油和乙醇为溶剂配

制的米尔贝霉素乳油对朱砂叶螨
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的毒力! 半致死质量浓度%
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&分别为
%,%.! "

!

%,!.$ %
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! 共毒系数为
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! 表现出显著的增效活性( 光解试验表明! 以松节油为溶剂能够提高米尔贝霉素的稳

定性( 气相色谱
#

质谱联用仪"
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&分析! 松节油中
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蒈烯等萜烯类物质总含量超过
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! 萜烯类物质对昆虫表皮具有良好的渗透作用! 是其增效作用的主要原因( 松节油可作为溶剂和增效剂用于米

尔贝霉素绿色乳油制剂加工( 图
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+ 米尔贝霉素具有活性高" 毒性低" 对环境污染小" 对人畜安全等优点'
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+ 它和阿维菌素

一起被誉为当今活性最高的杀虫剂" 是目前最有应用前景的生物农药之一'
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+ 作为微生物源农药" 米尔
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贝霉素和阿维菌素特性相同! 米尔贝霉素在阳光" 紫外光下易分解#

$

$

% 这一特性也限制了米尔贝霉素的

开发和利用% 阿维菌素和矿物油一起使用时! 可延长阿维菌素的防治效果和药效期#
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! 这也是米尔贝霉

素开发需要解决的问题% 松节油是松树上采集的松脂经加工得到的化工产品! 它是世界上产量最大" 价

格最为便宜的植物精油#
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% 松节油绿色环保" 安全无毒! 对米尔贝霉素有良好的溶解性% 本研究拟在此

基础上! 探讨松节油对米尔贝霉素的增效和稳定性作用! 为开发以松节油为溶剂的米尔贝霉素绿色乳油

制剂提供依据%
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材料与方法
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供试昆虫

朱砂叶螨
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$! 接种于蚕豆苗上培养%
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供试药剂

松节油'
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的馏分! 江西吉安市国光香料厂() 质量分数为
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$! 由浙江海正药业有限公司提供) 试剂均为分析纯! 市购%
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实验方法

TS$ST

对叶螨雌成螨的毒力测定 制剂配制& 准确称取一定质量的米尔贝霉素原药! 分别用松节油和乙

醇为溶剂"

QA

T"

为乳化剂配成乳油& 质量分数为
!)

米尔贝霉素乳油'米尔贝霉素
TS" J

! 乙醇
$&S" J

!
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() 质量分数
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米尔贝霉素松节油乳油'米尔贝霉素
TS" J

! 松节油
$&S" J

!
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$S" J

() 质量

分数为
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松节油乳油'松节油
$&S" J
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(% 用蒸馏水将各制剂稀释成系列质量浓度药液% 米尔

贝霉素制剂稀释质量浓度梯度为
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倍% 采用叶碟喷雾法 #

(

$测定各制剂对朱砂叶螨的活性% 使用

AQHQ

软件处理数据! 用几率值分析法计算各化合物的毒力回归方程" 半致死浓度'

/

H&"

值("

,&)

置信

限和相关系数% 用共毒系数'

MUM

(
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$来判断松节油对米尔贝霉素的增效作用%

TS$S!

松节油对米尔贝霉素的光解稳定性 紫外光光解稳定性测定% 采用玻璃膜状光解稳定性试验方法#

,

$
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分别取质量分数
!)

米尔贝霉素乳油和质量分数
!)

米尔贝霉素松节油乳油'高效液相色谱法
NAHM

测

定其含量(

TS" 2H

置于
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的培养皿中'按照光照时间标记培养皿! 每时间段设
7

个重复(! 立即放入

暗室中! 室温下待溶剂在自然状态下完全挥发后! 形成面积为培养皿底面的药剂薄膜! 放入
>?$!"@

暗箱式紫外分析仪下'培养皿距离紫外灯管
!" 42

! 对照用锡纸遮盖(! 用波长为
!&$ 52

的紫外光照射!

紫外光光照强度为
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! 经
%S&

!

TS%

!

!S%

!

$S%
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取样! 将药膜用

&S% 2H

甲醇分
7

次振荡溶解后转移到棕色样品瓶!

NAHM

测定其质量分数! 用式 '

T

( 计算米尔贝霉素各

制剂的紫外光分解率%

光分解率
8

光照前质量分数
W

光照后质量分数
光照前质量分数
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T
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太阳光光解稳定性测定% 同样采用玻璃膜状光解稳定性试验方法% 将涂有米尔贝霉素制剂的培养皿置于

室外阳光下照射! 对照用锡纸遮盖! 光照强度
T !""#T &"" /V

'光照时间累积计算!
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*
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(! 夜间或阴

天将培养皿密封置于冰箱存放% 经
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照射时间

后分别取样检测质量分数变化! 按'

T

(式求出光解率%

TS$S7

松节油对米尔贝霉素冷储和热储稳定性 质量分数
!)

米尔贝霉素乳油和质量分数
!)

米尔贝霉

素松节油乳油各取
!&S" 2H

! 密封于安瓿瓶内! 分别进行冷储和热储试验! 重复
7

次*试验WT

% 于
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冰

水浴冷储
( F

! '

&$!!
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热水浴热储
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! 测定储存前后质量! 按式'

!

(计算冷储和热储降解率%
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降解率!
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储存前质量
&

储存后质量
储存前质量
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松节油含量及成分分析

")*)"

米尔贝霉素含量分析 采用高效液相色谱分析米尔贝霉素含量#

+,-./0 0122.-/1 3"4

色谱柱

!

(*' 22 ! 5)# 22 ! *)' !2

"$ 分析米尔贝霉素以
!

!甲醇"

6!

!水"

%7*"*

为流动相$

!

!乙腈"

"!

!甲醇"

"!

!体积分数为
')"$

的三乙胺"

%*#"(4""#

$ 检测波长
(5! 82

$ 进样量
(' !9

$ 流速
")' 29

%

2:8

#"

$ 米尔贝霉

素
;!

和
;5

保留时间分别为
"*)54 2:8

和
(")"* 2:8

#

")*)(

成分分析方法 气相色谱条件&

<=$>??@+;A

毛细管柱$ 起始温度
#' %

$ 保持
( 2:8

$ 以
!' %

%

2:8

#"升至
"7' %

$ 再以
"' %

%

2:8

#"升至
(!' %

$ 保持
"' 2:8

# 氦气为载气$ 流速
")' 29

%

2:8

#"

$ 进样量

")' !9

$ 分流比
"'""

' 进样口温度
(*' %

$ 检测器温度
(*' %

# 质谱条件&

B>

离子源能量为
C' .D

$ 扫

描范围为
!'&(*'

#
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结果与分析
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松节油及米尔贝霉素制剂对朱砂叶螨雌成螨的毒力测定

各供试制剂对朱砂叶螨雌成螨的毒力测定结果见表
"

# 松节油单独使用时对朱砂叶螨的半致死质量

浓度!

"

9*'

"为
((C)'*' ! 2E

%

9
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$ 活性较低# 松节油为溶剂配制的米尔贝霉素乳油对朱砂叶螨半致死质量

浓度为
')'!" 5 2E

%
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$ 乙醇为溶剂的米尔贝霉素乳油对朱砂叶螨半致死质量浓度为
')"!7 ' 2E

%

9
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$ 松

节油对米尔贝霉素的共毒系数为
55()#4

$ 表现出显著的增效作用#

表
!

松节油及米尔贝霉素制剂对朱砂叶螨雌成螨的毒力

F,GH. " FIJ:K:-1 IL -M/N.8-:8. ,8O 2:HG.21K:8 -I L.2,H. ,OMH- IL #$%&'()*+,- *.(('/'&.(,-

药剂 毒力回归方程 半致死质量浓度
P
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2E
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" 相关系数
7* $

置信限
P
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2E
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" 共毒系数

松节油
)%()*"# #Q")'*5 '50 ((C)'*' ! ')744 ' ((")(4' *R(!()7C! "

米尔贝霉素
P

乙醇
)%#)#55 CQ")7"7 50 ')"!7 ' ')7## 4 ')"!" *R')(*4 '

米尔贝霉素
P

松节油
)%7)*#5 (Q!)'!# '0 ')'!" 5 ')7#* 5 ')'!C CR')'*5 7 55()#4

$"$

松节油对米尔贝霉素光解稳定性测定

由图
"

可见& 在波长
(*5 82

光照条件下$ 质量分数为
($

米尔贝霉素乳油紫外光照射下的降解率

要显著高于质量分数为
($

米尔贝霉素松节油乳油在紫外光下的降解率# 在紫外光光照
C( S

后$

($

米

尔贝霉素乳油降解率接近
"''$

$ 而
($

米尔贝霉素松节油乳油降解率则为
"C)C#$

#

由图
(

可见& 在
" (''&" *'' HJ

光照条件下$

($

米尔贝霉素乳油的降解率要显著高于质量分数为

($

米尔贝霉素松节油乳油的光照降解率# 在光照
"( S

后$

($

米尔贝霉素乳油降解率达到
74)!C$

$ 而

质量分数为
($

米尔贝霉素松节油乳油降解率则为
(4)C($

' 在光照
C( S

后$ 质量分数为
($

米尔贝霉素

乳油已基本分解$

($

米尔贝霉素松节油乳油降解率为
54)#"$

#

图
"

米尔贝霉素紫外光光解

T:EM/. " UH-/,V:IH.- =SI-IO,E/,-:I8 IL 2:HG.21K:8

图
(

米尔贝霉素阳光光解

T:EM/. ( =SI-IO,E/,-:I8 IL 2:HG.21K:8

赵应苟等& 松节油对米尔贝霉素的杀螨增效活性及稳定性
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松节油对对米尔贝霉素的冷! 热储稳定性测定

从表
!

中可知!

!

种米尔贝霉素乳油经冷" 热储后的有效成分的降解率均小于
&'

# 外观无沉淀和

分层现象符合制剂冷" 热储要求$

表
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冷储! 热储对米尔贝霉素稳定性影响

()*+, ! -.+/ 01.2)3,4 5,)1,/ 01.2)3, 1. 01)*6+617 689+:,8;, .9 <6+*,<7;68

储存方式 药剂 冷
=

热储前质量
=<3

冷
=

热储后质量
=<3

降解率
=>

外观

冷储
!>

米尔贝霉素乳油
&%?@!& $?&@AB !@C!

透明均一

!>

米尔贝霉素松节油乳油
&#D@%% &%?@C% #@!!

油状透明均一

热储
!>

米尔贝霉素乳油
&%?@!& $?A@CA A@%&

透明均一

!>

米尔贝霉素松节油乳油
&#D@%% $?#@?A $@DC

油状透明均一

!"$

松节油成分分析

采用毛细管柱% 在所设定的条件下对松节油

进行检测% 松节油总离子流图见图
A

$ 从图
A

中

可以看出! 在
$@%!C@& <68

为松节油的特征峰范

围% 保留时间为
$@!%A <68

时的色谱峰% 丰度明

显高于其他峰% 经数据库比对确定该物质为松节

油主要成分
!"

蒎烯$ 松节油中相对含量大于
#>

的成分及其分子结构见表
A

$ 供试松节油中% 含

量超过
#>

的成分多为单萜类同分异构体% 相对

含量最高为
!"

蒎烯&

#?@B$>

'% 其次为&

E

'

"

苎烯

&

##@C%>

'% 莰烯&

#%@AA>

'和
A"

蒈烯&

C@!?>

'$

表
#

松节油成分气相色谱
"

质谱联用仪分析结果

()*+, A F-"GH )8)+7060 2,0:+10 .9 1:2I,8168,

名称 相对含量
=>

保留时
=<68

分子式

!"

莰烯
#@DA A@?& -

#%

J

KD

K4A4&4&"

四甲基
"K4A"

环己二烯
K@B$ $@"$ -

K"

J

KD

&

KH

'

"A4C4C"

三甲基双环(

$@K@"

)庚
"A"

烯
!@K" $@KK -

K"

J

KD

!"

蒎烯
K?@B$ $@!" -

K"

J

KD

莰烯
K"@AA $@AA -

K"

J

KD

葑酮
K@"& $@&& -

K"

J

KD

L

K4A4&4&"

四甲基
"K4A"

环己二烯
K@CC $@&C -

K"

J

KD

""

松油烯
K@!& $@CA -

K"

J

KD

A"

蒈烯
C@!! $@C! -

K"

J

KD

萜品油烯
A@AD $@BK -

K"

J

KD

K"

甲基
"!"

异丙基苯
B@$? $@BC -

K"

J

KD

&

E

'

"

苎烯
KK@C" $@?K -

K"

J

KD

萜品油烯
A@AK &@A" -

K"

J

KD

!"

甲氧基
"$"

甲基苯酚
K@B! &@?K -

B

J

K"

L

!

A

结论与讨论

松节油是松树
!"#$%

上采集的松脂经加工得到的化工产品% 它是世界上产量最大" 价格最为便宜的

植物精油$ 中国松树资源丰富% 松树面积约
K D"" # K"

$

M<

!

% 年产松节油约
B $ K"

$

1

% 仅次于美国% 位

居世界第
!

位(

D

)

$ 松节油具有一定的生物活性% 可直接用于治疗肌肉痛" 关节痛" 神经痛和软组织损

伤% 还可作为药物助剂% 如溶剂" 杀菌消毒剂和透皮促进剂等(

K"%KK

)

$ 目前松节油多用于合成龙脑" 薄

荷脑" 维生素类" 药用樟脑等(

K!

)

% 农药制备方面多用于开发杀虫增效剂" 萜类驱避剂" 拒食剂和保幼激

图
A

松节油总离子流色谱图

N63:2, A (.1)+ 6.8 ;52.<)1.32)< .9 1:2I,8168,

丰
度

&
$
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卷第
#

期

素类似物等!

"!

"

# 研究表明$ 松节油对米尔贝霉素有显著的增效作用% 光解& 冷热储试验表明' 松节油对

提高米尔贝霉素稳定性也具有很好的效果( 气相色谱
!

质谱联用仪)

$%!&'

*分析其主要成分为
!!

蒎烯(

)

(

*

!

苎烯+ 莰烯和
!!

蒈烯 !

")

"等萜烯类化合物# 萜烯类化合物具有良好的脂溶性( 对昆虫表皮有较强

的渗透作用 !

"*

"

( 是松节油对米尔贝霉素增效的主要原因#

松节油对米尔贝霉素还具有较强的稳定作用( 是其增效的另一原因# 米尔贝霉素在环境中的稳定性

相对较差( 在强阳光下容易分解( 这也是生物源农药的共同特点# 例如紫外线能使印楝素快速分解 !

+

"

(

印楝素
!,

涂敷成薄膜在紫外灯照射下的半衰期只有
)- ./0

!

"#

"

# 阿维菌素在阳光照射下( 半衰期＜"1 2

!

"3""+

"

#

生物源农药的不稳定性严重限制了它们的田间使用( 从而使其商品化进程缓慢# 而以松节油为溶剂在抗

紫外& 抗强阳光& 制剂的冷& 热储方面( 对米尔贝霉素都能够起到很好的稳定作用# 以松节油为溶剂配

制的其他药剂对小菜蛾
!"#$%""& '("")*$%""&

( 蚜虫
+,-.* /0&//.1)0&

( 菜青虫
!.%0.* 0&,&%

( 东方黏虫

2($-.34& *%,&0&$&

的室内毒力结果表明' 药剂均表现出良好的增效作用( 昆虫也表现出良好的拒食作用!

41

"

#

农药乳油制剂加工成本低& 使用方便( 田间效果优于相同成分的其他类型制剂( 但使用大量的有机

溶剂会对环境造成极大的压力# 松节油来源丰富( 价格适中( 对米尔贝霉素有良好的溶解性( 并具有显

著的增效和稳定作用( 是米尔贝霉素绿色乳油制剂加工的良好溶剂选择#
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