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前 言

乙基伐灭磷的化学名称是 0
,

0 , 二乙基 一 O 一 〔 4 一 N
,

N
一
二甲氨基磺酸苯基〕硫

代磷酸醋
。

原系杀线虫的农药 〔 `〕
。

国外在 70 年代报导它具有激素性质
,

对禾 谷类
、

块茎类作物有促进生长作用 〔 “〕
。

1 9 7 6年我们合成该药
,

并进行了 田 间小区试验
,

取得一定的增产效果
。

同时
,

我们还进行 了多项生理测定
,

探明 乙 基 伐灭磷对水

稻的生长发育和新陈代谢过程的作用
。

一
、

乙 基 伐 灭 磷 的 合 成

我们根据原料易得
,

工艺精简
,

有利生产的原则
,

采用以下合成路线
:

并对下述问题作了探讨和改进
。
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林汉基参加合成部分的实敌工作
。
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1
.

在水解反应中将文献 〔吕〕 所采用的 N
,
N 一二甲基 一 对 一 氯苯磺酞胺与氢氧化

钠的配料比由 1 : n 降低到 1
: 3 (克分子 )

.
将氢氧化钠水溶液的浓度 由 10 肠提 高

到 3 0肠
。

反应仍保持良好的产率并有利于直接制 备 到 N
,
N 一二甲基 一对 一 苯酚钠

磺酞胺
。

2
.

按文献报导
,

缩合反应通常均按上述 ( I )式进行
。

我们改按 ( I )式进行
。

两

者效果相当
。

3
。

在氢氧化钠水溶液中进行缩合反应
,

其产率虽低于使用有机溶荆
。

但其优点

是操作简便
,

而且
,

在改进其反应条件后
,

产率已有所提高
。

合 成 方 法
.

1
.

氛磺院化
:
时 一 氛笨磺既氛的制备〔 ` 〕

C l

护 \
+ Z C I S O

Z
O H , ! }}

+ H
: 5 0

4+ H C I

、 /
5 0 : C I

cl八
l/!、

6克分子氧磺酸 (工业品
,

含量 98 一 9 9呱 )置于三颈瓶内
,

揽拌下滴入 2 克分子

的氯苯 (实验试剂 )
,

控制滴料速度使反应液维持在25 ~ 30 ℃之间
。

滴料后加热
,

在

70 一 80 ℃消化 l ~ 1
.

5小时
。

将冷却后的反应液倾入 1 公斤碎冰中
,

滤集析出晶体
,

加苯溶解
,

分去酸水层二
,

用 5肠碳酸钠水溶液和水将苯层洗至中性
,

以 无水硫酸

钠干燥
,

蒸馏回收溶剂后减压蒸馏
,
收集14 1一 14 3℃ l/ s m m馏份

。

产率70 一 75 肠
。

2
.

氛解
:

N
,

N 一 二甲基 一 时 一 氛笨磺跳按的制备 〔 “〕

C l C l

尹 \ 护 \
1 11 + ( C H

,

)
,

N H + N a O H , 1 11 + N a C I+ H
,

O

、 / 、 /
5 0

:
C l 5 0

: N ( C H
a
)
2

1
.

4克分子的对 一氯苯磺酞氯用苯 (或氯仿 )溶解
。

在揽拌下
,

控制温度在 40 ℃以

下
,

先滴入等克分子的二甲胺水溶液 (工业品
,

比重 0
.

8 9 8 ) , 再 滴入等克分子 20 呱

的氢氧化钠水溶液
。

分离出有机层
,

用永洗至中性
,

蒸馏回收溶剂 后 将 剩余物倒

出晾干
,

得 N
,
N 一 二甲基 一 对 一 氯苯磺酷胺

。
m

.

p
.

78 一 80 ℃ (文献 79 一 80 ℃ )
。

产

率 9 0一 9 5肠
。

3
。

水解
:

N
,
N 一二 甲基 一 对 一 笨酚钠磺统胺的制备 〔“ 〕

C 1

/ \

火夕
S 0

+ ZN a
O H , + N a C I+ H zO

:
N ( C N 3

)
:

. 全部熔点和沸点均未握校正
。

二为了筒化操作步骥
,

亦可将对 一氯苯磺酞氯的苯溶液在分离去酸水层后
,

道接进行氨

解
,
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1
.

3克分子N
,
N 一 二甲基 一对 一氯苯磺醚胺与 3

.

9克分子氢氧化钠配成 的 30 肠

水溶液置于热压釜中
。

通电加热振摇
。

在 2 00 一 2 20 ℃保温 4个小时
。

冷却后 将反应

物料抽滤
,

烘干
,

得 N
,
N 一二甲基 一对 一 苯酚钠磺酚胺 (以下简称酚钠 ) 和氯化钠

的混合物
。

在此混合物中酚钠的含量约 74 肠
。

其测定方法如下
:

抽样称取 10 克干燥的产物
,

加 80 毫升水溶解后加浓盐酸酸化
。

滤 集 析 出的结

晶
,

用 1 0毫升水洗 2一 3次
,

干燥后称重
,

得 N
,
N 一二甲基 一对 一 苯酚磺酞胺的 重

量
,

然后将此重量换算成酚钠的重量除以 10 再乘 1 00 肠
。

酚钠与氯化钠无需分离即可用于 乙基伐灭磷的合成
。

若要获得N
,
N 一二甲基 一

对 一 苯酚磺酷胺
,

可将酚钠溶于水再 加 浓 盐 酸 酸化
,

滤 集结 晶
,

干 燥
。

m :P
9 4 一 9 6℃ (文献

: 9 5 一 。6℃ )
。 v K o r

e m
一 , 3 6 4 0

, 3 2 0 0
,

3 0 2 0
,

2 6 0 4
,

1 5 2 0
,

1 3 3 0
,

1 1 7 0
,
5 5 4

,

产率5 5一 8 8肠
。

4
.

缩合
,
乙基伐灭碑的合成

。 , :

八
、

戴
。 ,

.
、 ,
八尹一、 。 八

、 , / 。 : , 、

七 : r l . U \ r 一 勺 l , 1、 a口又 / 。 口 2 1、 气勺几 5 1
r , t J 了、 / 、

一
/

、 “ 忽1 1 6 、-, /
一

今

C
: H o O

C
: H

o

O

尹一飞
\ ~ /

5 0
:
N ( C H 3

)
: + N a C IO一

S“P

\/

( 1 ) 在有机溶剂一丁酮中进行
:

1 克分子酚钠悬浮在 l 升丁酮中
,

在搅拌下于 60 ℃滴入 0
.

8克分 子 O
,
O 一二乙

基一硫代磷酞氯 ( 工业品
,

经减压蒸馏
,

b
.

p
.

85 ℃ / 1 0 m m ) 滴料时间约 1 小时
。

滴

完料后在 70 一 80 ℃搅拌 6 小时
。

将冷却后的反应物抽滤
,

蒸馏滤液回收丁酮
,

用冰冷却剩余物
,

.

用少量 乙醇将

析出的结晶洗涤 3 ~ 4 次
,

4

干燥后得粗产品
。

m
.

p
.

66 二 68 ℃用 乙醇重结晶后 ,m
.

p
.

a 7一 6 5℃
,

(文献 〔.6 〕 65℃ (乙醇 ) )
。
v : B : e m

一 ’ 3 0 2 0
, 16 0 4

, 1 5 0 0
, 1 3 5 3

,
1 1 5 2

, 1 1 7 0
,

8 62
, 8 3 6

.

产率 ( 按酚钠计 ) 55 一 86 肠
。

反应不完的酚钠存在于滤渣中
,

将滤渣加水溶解
,

加浓盐酸酸化 a 可以回收到
,

N
,
扮奋二甲基 一对 一苯酚磺毓胺

。

用于合成乙基伐灭磷时
,

可与等克分子的无水碳

翩翩滋浮在丁酮中
,

一

在扔、 。℃搅拌 1小时后
,

一

在 6。℃滴入。
.

8倍 ( 克分子 比 ) 的
,

。
,

Q 一立乙基 一硫代磷跳氯
。

.

其后操作均与使用酚钠相同
。

( 2 ) 在氢氧化钠水溶液中进行川
王克分子的酚钠加8 00 毫升水

,

在搅抨下于一个小时左右滴入。
.

9克分子的。
,

0

, 二乙基 一硫代磷晓氯
。 ;

其后加热至 4。℃ , 小时
,

50 电一小时 ; 6议℃二小时
。

升温

阶段的前三个半小时
,

反应液的 p H值不低于 9
,

最后半小时应大干 l讯 若 偏低应

不断补加 I N 的氢氧化钠水溶液 `
、
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将反应后物料静置过夜
,

滤集结晶
,

先用水充分洗涤
,

再用少量乙醇洗 2一 3次
,

干燥后得粗产品
。

m
.

p
.

65 一 67 ℃
,

用乙醇重结晶后 m
.

p
.

“ 一 6 7
.

5℃
。

产率 (按酚钠

计 ) 4 3一5 2肠
。

滤液加浓盐酸酸化
,

可回收 N
,

N 一二甲基 一对 一 苯酚磺酞胺
。

用于合成乙基伐

灭磷时
,

可将 1 克分子的 N
,
N 一二甲基 一 对` 苯酚磺酞胺与 1 0 0 0毫 升 I N 的氢氧化

钠水溶液搅拌半小时后
,

再滴入 0
.

9克分子的 O
,
O 一二乙基 一硫代磷酞氯

。

其后操作

亦与使用酚钠相同
。

二
、

乙基伐灭磷应用于水稻的增产效果

为了探明乙基伐灭磷在水稻上使用的增产效果
,

我们在水稻不同生育期给予处

理
。

采用的剂型有两种
,

一是 20 %乳剂
,

一是 10 %粉剂
。

播前种子处理
: ①拌种

,

浸种催芽后
,

在萌动至播种前
,

以相当于种子量的 1
.

5%
、

2
.

5%
、

5%的 10 % 乙基伐灭

磷粉剂拌种 , ②浸种
,

应用乙基伐灭磷 20 肠乳剂
,

分别稀释成 1 0 0
、
2 0 0

、

3 0 0
、

4 0 0
、

50 o p p m浓度
,
一般浸种 24 小时

,

早春气温低时浸 种 48 小 时 , ③秧 苗 期用 1。。、

2 00 p p m乙基伐灭磷喷施叶面
,

或在移植前乙基伐灭磷浸秧根 , ④灌浆初期 用 50
、

1 0 0
、

1 5 0
、

2 0 0
、

3 0 0
、

4 0 0
、

5 0 0 P P m乙基伐灭磷喷施叶面
。

1
、

在水稻后期喷施的增产效果

根据两年来七个点二十个小区的试验结果
,

在水稻灌浆期喷施乙基 伐灭 磷 100

一 4 00 p p m
,

均有不同程度的增产效果
。

增产幅度在 2一 15 肠范围
。

1 00 一 2 00 p p m浓

度的效果较明显
,
平均增产率为 9一 10 %

,
3 o 0P p m浓度的平均增产率 亦有 7

.

5%
,

而4 0 Op p m浓度的平均增产率仅为 2
.

5%
。

供试水稻品种有珍珠矮
、

晚粘
、

协作 69 及窄叶青四号等
。

2
、

种子处理的增产效果

十五个小区试验结果
,

在水稻播种前进行乙基伐灭磷拌种
,

亦有增产效果
。

其

中以 2
.

5%拌种的增产效果较大
,

个别提高达 2 1 .3 呱
,

一般为 3 , 12 肠
,

平均增 产

率为 9
.

7帕
。 5嗬拌种的平均增产率为 6

.

3呱
。

·
,

`

用100 一500 p p m的乙基伐灭磷浸种 24 小时 ( 早青舞48 小时 )
,

一 般可以增产

2一 7场
,

但种子处理还有一些试验点出现平产与减产
,

效果不够稳定
。

这可能与处

理株在整个生育期 中受到外界条件的影响有关
,

又可能与药效持续期有关
。

, ,

、

3
、

秧苗处理的增产效果
、 `

’
`

, `

一
` ’ ; , 一 、

一

亡

田间小区试脸及实验室的观察
,

发现乙基伐灭磷处理植株权矛较为发达 f 发根

力加强
,

使秧苗在移栽后回青快
,

、

分巢加速
。

我们在秧苗移植前尽夭
,
喷施乙基伐

灭磷 10 0
、

ZO0 p p m两个浓度
,
可分别获得增产率 3

.

8一盛肠和 8嗬
。 ` ’ ; 、 ’
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,

在移植前用4 o o p p m 浸秧根 12 一24 小时或1 2 o o p p m 浸秧根 2
.

5小时
,

均 可 获 得

增产率 8一 9肠
,

而 12 0 o p p m浸秧根 6 小时
,

似嫌剂量过大
,

增产 效 果 不明显
。

19 7 7年晚造
,

清远县农科所用 2 0 0 p p m酿秧根
,

也获 得增产马
.

7肠的效果
。

1 9 7 7年早造用温室育秧
,
经乙基伐灭磷处理的水稻保持茎数较高的趋势

,

直至

抽穗
。

值得注意的是
,

在 2 月 7 日插后遇低温
,

经 乙基伐灭磷处理的
,

死苗较少
,

这表明处理株有较高的抗寒力
。

三
、

乙基伐灭磷对水稻生理作用的影响

1
、

对水稻植株生长和千物质积累的影响

试验证明
,

乙基伐灭磷不论浸种或拌种对水稻秧苗生长和干物重积累均有一定

的影响
。

,

用不同浓度的乙基伐灭磷处理种子
,

均可使秧苗生长速度加快
,

表现为叶令期

略为提前
,

·

根部干重有所增加
,

而地上部变化不大
。

拌种或浸种处理初期对根系生长出现短时间的抑制过程
,

其后表现 出 促 进作

用
,

这种刺激作用的持续期在 24 夭或以上
。

、

栩不同浓度乙基伐灭磷浸种
,

对水稻的发根力均有促进作用
,

其中以 400 p p m

浸种的衬根系生长较好
。

含
、

对水稻根系吸收矿质元素的影响

我们应用同位素
3 “
P及

“ “ R b分别进行试验
。

结果表明
,

乙基伐灭磷处理种子能明显地提高水稻根系对磷素的吸收
,

这 从出

苗后 14 天至 34 天的整个生育过程均是如此
。

其中根部积累的磷素量 (
“ “ P )处 理 株比

对照株提高可达 60 肠
,

这可能是由于乙基伐灭磷加强根系代谢过程
,

从而使磷素在

根内的分配量增多
。

而地上部磷素积累量却随秧苗的生长而逐渐降低
,

则很可能是

由于药效期超过
,

刺激作用消失
。

乙基伐灭磷处理种子
,

同样能提高水概对
吕“ R b( 枷 )的吸收

。

枷的 性质与钾相

似
,
在研究元素吸收运转中常用

吕6
R b代替钾

,

可获得基本相同的结果
。

经种子处

理后, 苗令 14 天的植株地上部
3 , R b的积累量显著增加

。

苗令 24 天的处 理 株
,

虽然

b量增加较少
,

但根部
8 . R b积累量却有较多的增加

。

苗令 34 天 的 处 理株

而有所降低

片翅光食率的影响
、

作物的声爹来首先胃禅帘产物帅形成与积累
。

我们分别对秧苗友灌浆
’

期的植株

进行了净光合率的测感 飞试验结果表明
,

.

在秧苗三叶期喷施乙基伐灭磷
,

能提高叶
、

片的净光合率 ( 1 1二 1召孤 )言
…

有致待续期在喷后、
以以岛

方

·

洲叮尸演三
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另外
,

乙基伐灭磷在水稻后期施用
,

同样能提高叶片的净光合率 ( 8
.

9一 n
.

5肠 )

4
、

乙基伐灭礴对水稻滋桨过程光合产物分配的影晌

灌浆过程的物质运转是谷粒产量的重要生理过程
。

在喷施乙基伐灭磷 20 0P p m后 3 天
,

喂以 ’

屺 O : 。

从实验结果中可 见
,

处 理 株

留在 ltJ 叶 (喂叶 )中的
’ 刁C同化物量较对照少

,

而在穗部的
’ 礴C 同化物分配 量则比对照

多
,

表明
’ `
C同化物在运转分配上受乙基伐灭磷的影响

,

有促进叶 片 光合产物输出

和谷粒灌浆的作用
。

5
、

对水稻呼吸作用的影晌

呼吸代谢是植物体生理活动的能量基础和物质基础
,

有效地控制水稻的呼吸过

程是实现农业增产的重要措施之一
。

试验表明
,

经乙基伐灭磷处理的 2
.

5肠拌种和 40 0P p m浸种的水稻种子
,

在萌发

期 1一 4天均有一抑制过程
,

两者的呼吸强度都低于对照组
。

其中 2
.

5肠拌种处理的

抑制作用较强
,

但随着幼苗 的生长
,

大约在 4一 7天以后抑制作用逐渐减弱
,

这时处

理的幼苗与对照苗的呼吸强度大致相同
。

40 0P p m浸种的 7天幼苗
,

呼吸作用仍呈现

一些抑制作用
,
但比 4天幼苗为轻

,

呼吸强度较接近对照
。

当苗令在 9 天时
, 2

.

5肠

拌种及 40 o p p m 浸种的水稻植株呼吸强度便大于对照株
,

表明此时乙基伐灭磷对水

稻呼吸有促进作用
。

从上述试验结果中可见
,

乙基伐灭磷处理初期对水稻呼吸强度

有一抑制作用
,
其后渐次转为促进作用

,
其中以2

.

5肠拌种水稻 表现 较 明显
,

经

4 0 o PP m浸种处理水稻
,

虽然与 2
.

5肠拌种处理同样先有抑制然后有促进作用
,

但抑

制作用缓慢而持续时间较长
。

通过乙基伐灭磷对水稻呼吸作用影响的研究
,

可以认为它之所以增加光合作用

产物提高产量
,

促进根系对某些离子如
8“ R b和 3“ p 的吸收和积累

,

是同它能增强根

系生理代谢强度分不开的
,

由于基础代谢提高了
,

这样就有了能且 基 础 和物质基

础
,

特别是对磷素吸收的增强
,

就有可能加速根系氧化磷酸化过程
,

从而提高能量

代谢水平促进水稻增产
。

讨 论

户 , .

植物生长调节剂通过调节哪些生理过程来达到提高产量的效果
,

这在赤对素方

面研究得较多
。

从本试验结果看
,

乙基伐灭磷既能促进水稻根系生长 和举强吸收
磷

、

钾能力
,

又能提高叶片净光合率
,

因而在决定水稻产量上起到一种积极作用
。

从吸收积累
3

丫及
.

叹 b能力看
,

乙基伐灭磷对水稻生理过程的有效作 用 期在24

天以上
。

从叶片光合熊力看
,

在施药后 1 8天净光合率仍能提高功弧以上
。 .

看来
,

乙

基伐灭磷的药效期较一般李长调节剂为长
、 这是一个有列舞件

. ’

为了充分发挥乙基
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伐灭磷的有效作用
,

在水稻后期叶面喷施时
,

宜适当提早 (如破 口一始穗期 )
。

为了更有效地提高水稻产量
, 一

可在整个生育期分次施用
一

。

首先在播种前进行药

剂处理
,

增强秧苗素质 , 然后在移植前叶面喷施使回青快
,

促 新根 发生和加强分

萦 , 再在生育后期叶面喷施
,

提高结实率和千粒重
。

采用接续施药法
,
可以解决超

过药效持续期出现不利的趋势
。

此外
,

还要有良好的栽培措施配合
,

才能较好地发

挥生长调节剂的积极作用
。
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