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Relatério Descritivo da Patente de Invengao para "MICROCAP-
SULA DE PESTICIDA E METODO PARA A PRODUGAO DA MESMA".
Campo Técnico

A presente invengao refere-se a microcapsulas de compostos
pesticidas.
Técnica Anterior

Convencionalmente, formulagdes em microcapsulas sao conhe-
cidas como formulagbes de liberagdo sustentada de compostos pesticidas.
Sao conhecidos diversos métodos como técnicas de microencapsulagao de
compostos pesticidas. Um método de polimerizagao interfacial é usado fa-
voravelmente porque é facil controlar a espessura do filme de revestimento
das microcépsulas e por conseguinte fica facil ajustar o desempenho de libe-
ragao sustentada dos compostos pesticidas de forma apropriada. A micro-
encapsulacao pelo método de polimerizagao interfacial esta descrita, por
exemplo nas Patentes Japonesas Abertas a Inspegéo Publica N°° 5-201814
e 8-99805.

Normalmente, no caso em que um composto pesticida insoluvel
em agua pode ser dissolvido em um solvente orgénico insoluvel em agua, é
possivel obter microcapsulas dispersando-se uma solugao do composto pes-
ticida no solvente orgénico para formar goticulas liquidas em agua e formar
um filme de revestimento de uma resina por polimeriza¢do nas interfaces
entre as goticulas liquidas e a 4&gua. No caso de um composto pesticida al-
tamente soluvel em agua, no entanto, é dificil fazer com que o0 composto
pesticida fique suficientemente contido em microcapsulas por este método
de polimerizagao interfacial ou por polimerizacao in situ porque o composto
pesticida se dissolve em agua de forma desfavoravel.

Descricido da Invencao

A presente invengdo fornece um método para a produgdo de
uma microcapsula contendo um composto pesticida € uma microcapsula que
pode ser aplicada até mesmo a compostos pesticidas altamente soliveis em
agua.

A presente inveng¢ao fornece uma microcépsula na qual uma go-
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ticula liguida onde um composto pesticida sélido estd suspendido em terpi-
neol, dihidroterpineol, acetato de terpinel, acetato de dihidroterpinel ou uma
mistura dos mesmos é revestida com uma resina, e um meétodo para produ-
zir uma microcapsula incluinde (a) pulverizar um composto pesticida solido
em terpineol, dihidroterpineol, acetato de terpinel, acetato de dihidroterpinel
ou uma mistura dos mesmos para formar uma suspensao, (b) misturar a
suspensao resultante e dgua para preparar uma goticula liquida, e (¢) formar
um filme de revestimento de uma resina em volta da goticula liquida.

O composto pesticida sdlido na presente invengdo é um com-
posto pesticidamente ativo que geralmente tem um ponto de fusdo de 15°C
ou mais, e de preferéncia tem um ponto de fusdo de 50°C ou mais. Preferi-
do é um composto com uma solubilidade para qualquer um de terpineol, di-
hidroterpineol, acetato de terpinel e acetato de dihidroterpinel de 5% ou me-
nos.

Exemplos de compostos pesticidas sélidos que podem ser usa-
dos para a presente inveng¢do incluem compostos inseticidas, compostos
fungicidas, compostos herbicidas, compostos reguladores do crescimento de
insetos, compostos reguladores do crescimento de plantas, e compostos
repelentes de insetos. Exemplos especificos sdo 0s compostos mostrados
abaixo.

Exemplos do composto inseticida incluem compostos a base de
carbamato tais como propoxur, isoprocarb, xililcarb, metolcarb, XMC, carba-
rl, pinmicarb, carboturang, metomil, tenoxicarb, alanicarb e metoxadiazong;
compostos a base de organofdsforo tais como acefato, fentoato, vamidotion,
trichlorfon, monocrotophos, tetrachlorvinphos, dimethylvinphos, fosalona,
chlorpyrifos, chlorpyrifos-metil, pyridafenthion, quinalphos, methidathion, me-
thamidophos, dimetoato, formothion, azinphos-etil, azinphos-metii e salithion:
compostos neonicotindides tais como imidacloprid, nitenpyram, acetamiprid,
clothianidin e thiamethoxam; 4-cloro-2-(2-cloro-2-metilpropil)-5-(6-iodo-3-
piridilmetoxi)piridazin-3(2H)-ona, cartap, buprofezina, thiocyclam, bensultap,
phenoxycarb, fenazaquin, fempiroximato, pyridaben, hydramethylnon, thiodi-

carb, chlorfenapyr, fenproximato, pimetrozina, pyrimidifen, tebufenozida, te-
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bufenpyrad, triazamato, indoxacarb, sulfluramid, milbernectina, avermectina
e p-diclorobenzeno.

Exemplos do composto fungicida incluem compostos a base de
benzimidazol tais como benomyl, carbendazim, tiabendazol e tiofanato-metil;
compostos a base de fenil carbamato tais como diethofencarb; compostos a
base de dicarboximida tais como procimidona, iprodiona e vinclozolina, com-
postos a base de azol tais como diniconazol, probenazol, epoxiconazol, te-
buconazol, difenoconazol, ciproconazol, flusilazol e triadimefon; compostos a
base de acilalanina tais como metalaxil; compostos a base de carboxamida
tais como furametpyr, mepronil, flutolanil e trifluzamida; compostos a base de
organofdsforo tais como triclofos-metil, fosetyl-aluminio e pyrazophos; com-
postos a base de anilinopirimidina tais como pyrimethanil, mepanipyrim e
cyprodinil, compostos a base de cianopirrol tais como fludioxonil e fenpiclo-
hil; chlorothalonil, mancozeb, captan, folpet, triciclazol, pyroquilon, probena-
zol, ftalida, cymoxanil, dimethomorph, famoxadona, acido oxolinico e seus
sais, fluazinam, ferimzona, diclocymet, clobentiazona, isovalediona, tetrac-
hloroisophth alonitrila, tioftalimidesoxibisfenoxiarsina e 3-iodo-2-propil butil
carbamato.

Exemplos do composto pesticida incluem compostos a base de
triazina tais como atrazina e metribuzina; compostos a base de uréia tais
como fluometuron e isoproturon; compostos a base de hidroxibenzonitrila
tais como bromoxynil e ioxynil; compostos a base de 2,6-dinitroanilina tais
como pendimetalina e tntiuralina; compostos a base de acido arioxialcandico
tais como 2,4-D, dicamba, fluroxypyr e mecoprop, & sais dos mesmos; com-
postos a base de sulfoniluréia tais como benzulfuron-metil, metsuifuron-metil,
nicosulfuron, primisulfuron-metil e ciclosulfamuron; compostos a base de
imidazolinona tais como imazapyr, imazaquin e imazethapyr, e sais dos
mesmos, sulfentrazona, paraquat, flumeturam, triflusulfron-metil, fenoxaprop-
p-etil, cyhalofop-butil, diflufenican, norflurazona, isoxaflutol, sal de aménio de
glufosinato, sais de glifosato, bentazona, benthiocarb, mefenacet, propanil,
flutiamida, flumiclorac-pentil e flumioxazina.

Exemplos do composto regulador do crescimento de insetos in-
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cluem compostos 4 base de benzoiluréia tais como diflubenzuron, chlorofiu-
azuron, lufenuron, hexaflumuron, flufenoxuron, flucycloxuron, ciromazina,
diafenthiuron, hexythiazox, novaluron, teflubenzuron, triflumuron, 1-(2,6-
difluorbenzoil)-3-[2-fldor-4-(trifluormetilfenilluréia, 1-(2,6-difluorbenzoil)-3-[2-
floor-4-(1,1,2,3,3,3-hexafluorpropoxifenifluréia e 1-(2,6-difluorbenzoil)-3-[2-
flaor-(1,1,2,2-tetrafluoretéxi)feniljuréia, e pyriproxyfen. Exemplos do com-
posto regulador do crescimento de plantas incluem hidrazida maléica, chlor-
mequat, ethephon, giberelina, cloreto de mepiguat, thidiazuron, inabenfida,
paclobutrazol e uniconazol. Exemplos do composto repelente de insetos
incluem 15,3R,4R,6R-carano-3,4-diol e dipropil 2,5-piridinadicarboxilato.

De acordo com a presente invengao, qualguer composto pestici-
da que pode ser suspendido em terpineol, dihidroterpineol, acetato de terpi-
nel, acetato de dihidroterpinel ou uma mistura dos mesmos para ser disper-
sado na forma de particulas solidas pode ser microencapsulade mesmo que,
por exemplo, ele tenha uma solubilidade em agua tao alta quanto 100 mg/l
ou mais em termos de solubilidade em agua a 20°C.

Terpineol € um composto que esta contido em 6leos essenciais
vegetais tais como 6leo de linaloe, 6leo de petitgrain, 6leo de cipreste, dleo
de canfora e dleo de limao e que é representado pela férmula composicional
CioH+1g0. Ele pode ser produzido por destilagao fracionada destes éleos es-
senciais vegetais ou por desidratagao usando acido sulfurico diluido de hi-
drato de terpina, que é obtido por hidrélise de pineno usando acido sulfurico.
Embora o terpineol tenha isémeros tais como a-terpineol, P-terpineol e y-

terpineol, qualquer terpineol pode ser usado. Produtos que normalmente se
encontram comercialmente disponiveis sao misturas de a-terpineol, -
terpineol e y-terpineol que contém principalmente o-terpineol. Estes produ-
tos comercialmente disponiveis podem ser usados como recebidos.
Dihidroterpinecl € um composto representado pela férmula com-
posicional CoH200 resultante da adigao de uma molécula de atomos de hi-
drogénio a ligagao dupla no terpineol mencionado acima e pode ser produzi-
do por hidrogenagéo de terpineol. Como o terpineol, o dihidroterpineol nor-

malmente se encontra disponivel no mercado como misturas de isébmeros
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que contém principalmente dihidro-o-terpineol. Estes produtos comercial-
mente disponiveis podem ser usados como recebidos.

Acetato de terpinel € um composto representado pela formula
composicional C12HogO, resultante da acetilagdo de um grupo hidroxila na
molécula de terpineol e pode ser produzido fazendo-se reagir terpineol e a-
nidrido acetico na presenga de acido fosférico. Produtos que normalmente
se encontram comerciaimente disponiveis sao misturas de acetato de o-
terpinel, acetato de B-terpinel e acetato de y-terpinel que contém principal-
mente acetato de a-terpinel. Estes produtos comercialmente disponiveis po-
dem ser usados como recebidos.

Acetato de dihidroterpinel € um composto representado pela
formuta composicional Ci2H220; resultante da adicdo de uma molécula de
atomos de hidrogénio a ligagao dupla no acetato de terpinel e pode ser pro-
duzido por hidrogenagao de acetato de terpinel ou acetilagao de dihidroterpi-
neol. Como 0 acetato de terpinel, os produtos que se encontram comercial-
mente disponiveis sdo misturas de isdmeros que contém principalmente ace-
tato de dihidro-a-terpinel. Estes produtos comercialmente disponiveis podem
ser usados como recebidos. Acetato de dihidro-a-terpinel € um composto
que geralmente também é chamado de acetato de p-mentan-8-ila.

As estruturas do o-terpineol, do dihidro-o-terpineol, do acetato
de a-terpinel e do acetato de dihidro-a-terpinel estao ilustradas abaixo.

;0C(=0)CH,;

g =0)CH;
u-Terpineol . acetato de a-terpinel

Dihidro-oa-terpineocl acetato de dihidro-a-terpinel

Na microcapsula da presente invengao, a goticula liquida na mi-
crocapsula é um material no qual 0 composto pesticida sélido € suspendido
em terpineol, dihidroterpineol, acetato de terpinel, acetato de dihidroterpinel
ou uma mistura dos mesmos. Ela pode ainda conter um outro solvente or-

ganico. Exemplos do solvente organico incluem hidrocarbonetos alifaticos
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tais como trimetilpentano, hidrocarbonetos aromaticos tais como fenilxilileta-
no, alquilbenzeno e alquiinaftaleno, éteres tais como éter 2-etil hexilico, 6-
leos minerais tais como éleo de usinagem (“machining oil"), e 6leos vegetais
tais como odleo de algoddo. A quantidade do solvente organico normalmente
€ 1/2 ou menos, de preferéncia 3/7 ou menos, e mais preferivelmente 1/4 ou
mMenos em proporcao em peso com base na quantidade de terpineol, dihidro-
terpineol, acetato de terpinel, acetato de dihidroterpinel ou uma mistura dos
mesmos.

A quantidade de composto pesticida solido na goticula liquida
normalmente varia de 5/100 a 40/100, e de preferéncia de 10/100 a 30/100
em proporgac em peso com base na quantidade de terpineol, dihidroterpine-
ol, acetato de terpinel, acetato de dihidroterpinel ou uma mistura dos mes-
mos.

Na presente invengdo, ¢ didmetro de particula das particulas de
composto pesticida soélido suspendidas na goticula liquida geralmente é de
10 um ou menos, e de preferéncia na faixa de 1 a 5 um de didmetro médio
em volume. E preferivel que o volume cumulativo das particulas com um
didmetro de particula néo inferior a 10 um seja 10% ou menos.

O diametro médio em volume {(VMD) é um valor tal que a soma
total dos volumes de particulas menores que aguele valor e a soma total dos
volumes de particulas maiores que aquele valor corresponda cada um a
50% da soma total dos volumes de todas as particulas. O diametro médio

em volume é calculado por analise das imagens de muitas particulas medi-
das por um método de espalhamento por difragdo de raios laser baseado na
teoria de espalhamento de Mie. Um exemplo especifico do instrumento para
efetuar esta medida e o Mastersizer 2000 (o0 nome de um produto fabricado
pela Malvern Instruments Ltd.).

Na presente invengao, o didmetro de particula da goticula liquida
em uma microcapsula é quase igual aquele da microcapsula. O didmetro de
particula de uma microcapsula geralmente estd na faixa de 1 a 80 um, e de
preferéncia na faixa de 5 a 50 um de didmetro médio em volume.

Na presente invencao, exempios da resina para formar o filme
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de revestimento de uma microcapsula incluem uma resina de poliuretano,
uma resina de poliuréia, uma resina de poliamida, uma resina de poliéster,
uma resina de polissulfonato, uma resina de polissulfonamida, uma resina de
aminoplasto, uma resina de uréia-formalina, e uma resina de melamina-
formalina. Em particular, 0 uso de uma resina de poliuretano ou de uma re-
sina de poliuréia, que produz uma microcapsula com boa estabilidade ao
armazenamento, especiaimente boa estabilidade ao armazenamento em
temperaturas altas, é preferido.

Na presente invengao, a quantidade da resina que forma o filme
de revestimento de uma microcapsula geraimente esta na faixa de 5 a 30%
em peso com base na quantidade total da microcapsula.

O revestimento de uma goticula liquida com uma resina geral-
mente € efetuado formando um filme de revestimento da resina por um mé-
todo de polimerizagao interfacial. O filme de revestimento pode ser formado,
enquanto estiver sendo dissolvido, em uma suspensao de composto pestici-
da, por uma matéria-prima solivel em éleo das duas matérias-primas para
formar a resina e dissolvendo, na agua em que a suspensdo deve ser dis-
persada, uma matéria-prima soluvel em agua das duas matérias-primas para
formar a resina, efetuando uma reagdo de polimerizag¢ido entre as duas ma-
térias-primas na interface entre uma goticula em suspensdo e a agua. A
espessura do filme de revestimento pode ser calculada a partir do didmetro
de particula da goticula liquida e da quantidade de resina para formar o filme
de revestimento.

A resina de poliuretano ou a resina de poliuréia a ser usada co-
mo o filme de revestimento da microcapsula da presente invengao geralmen-
te & obtida fazendo-se um poliisocianato reagir com um polialcool ou uma
poliamina.

Exemplos do poliisocianato incluem diisocianato de hexametile-
no, um aduto de diisocianato de hexametileno-trimetilolpropano, um conden-
sado de trés moléculas de diisocianato de hexametileno em biureto, um adu-
to de diisocianato de tolileno-trimetilolpropano, um condensado de diisocia-

nato de tolileno em isocianurato, um condensado de diisocianato de hexa-
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metileno em isocianurato, um condensado de diisocianato de isoforona em
isocianurato, um prepolimero de isocianato no qual uma porgao isocianato
de diisocianato de hexametileno constitui uma forma isocianurato junto com
duas moléculas de diisocianato de tolileno e a outra porgao isocianato cons-
titui uma forma isocianurato junto com outras duas moléculas de diisocianato
de hexametileno, 4,4'-metilenobis(ciclohexilisocianato), e diisocianato de tri-
metil hexametileno. O uso de um aduto de diisocianato de tolileno-
trimetilopropano, um condensado de diisocianato de tolileno em isocianurato,
um condensado de diisocianato de hexametileno em isocianurato, ou um
condensado de diisocianato de isoforona em isocianurato é preferido.

Exemplos do polialcool incluem etileno glicol, propileno glicol,
butileno glicol e ciclopropileno glicol. Exemplos da poliamina incluem etile-
nodiaminga, hexametilenodiamina, dietilenotriamina e trietilenotetramina.

A microcapsula da presente invengao geralmente € usada como
uma composi¢ao pesticida na forma de uma composigdo de suspenséo a-
guosa onde ela é dispersada em adgua. A composi¢ao pesticida contém a
microcapsula dispersada em agua, e pode ainda conter um aditivo, tal como
um espessante, um agente anticongelamento, um conservante ou um regu-
lador de gravidade especifica, que é adicionado conforme a necessidade. O
peso de agua na composigao pesticida geralmente € de 0,8 a 2 vezes maior
gue 0 peso da microcapsula.

Em seguida, um metodo para a produgdo da microcapsula da
presente invengao é descrito.

O método de produgdao compreende uma primeira etapa de (a)
pulverizar um composto pesticida sélido em terpineol, dihidroterpineol, acetato
de terpinel, acetato de dihidroterpinel ou uma mistura dos mesmos para for-
mar uma suspensao, uma segunda etapa de (b) misturar a suspenséo resul-
tante e agua para preparar uma goticula liquida, e uma terceira etapa de (¢)
formar um filme de revestimento de uma resina em volta da goticula liquida.

Na primeira etapa, a pulverizagdo do composto pesticida solido é
efetuada com o uso de um pulverizador tal como um moinho de contas, um

moinho de esferas ou um moinho de varetas. Exemplos especificos do pulve-
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rizador incluem Attritor (produzido por Mitsui Miike Kakoki), DYNO-MILL {pro-
duzido por WILLY A. BACHOFEN AG. MASHINENFABRIK, Suica), Colloid
Mill (produzido por Tokushu Kika Kogyo Co., Lid.), e Pearl Miil (produzido por
Ashizawa Iron Works Co., Ltd.}. Um composto pesticida solido, assim como
contas para pulverizagdo e outros a serem adicionados conforme a necessi-
dade, é adicionado a terpineol, dihidroterpineol, acetato de terpinel, acetato de
dihidroterpinel ou uma mistura dos mesmos, e a pulverizagao é realizada u-
sando um pulverizador. Se um composto pesticida sélido for pulverizado por
via umida na presencga de terpineol, dihidroterpineol, acetato de terpinel, ace-
tato de dihidroterpinel ou uma mistura dos mesmos, a carga por cavalo em um
pulverizador na primeira etapa é baixa e a producéo é facil porque as particu-
las do composto pesticida sélido sdo dispersadas uniformemente e também
porque as particulas depois da pulverizagdo dificilmente floculam e a viscosi-
dade da suspensao na pulverizagao por via Umida nao fica tao alta.

No caso de a resina para formar o filme de revestimento ser uma
resina de poliuretano ou uma resina de poliuréia, um poliisocianato é previ-
amente adicionado a suspensao obtida na primeira etapa.

E preferivel que a suspensdo obtida na primeira etapa seja usa-
da imediatamente na etapa seguinte.

Na segunda etapa, um agitador tal como um agitador de propul-
sao, um agitador de turbina ou um agitador de cisalhamento de alta veloci-
dade € usado para misturar a suspensao e a 4gua para preparar uma goticu-
la tiquida. Exemplos especificos do agitador incluem T. K- Homomixer {pro-
duzido por Tokushu Kika Kogyo Co., Lid.), CLEARMIX (produzido por M Te-
chnique Co., Ltd.), homogeneizador POLYTRON e homogeneizador MEGA-
TRON (produzido por KINEMATICA AG), e Supraton (produzido por Tsuki-

shima Kikai Co., Ltd.}). A suspenséo € adicionada a agua, seguida de agita-

¢ao com um agitador.

O peso da agua na qual a suspenséo vai ser dispersada geral-
mente varia na faixa de 0,8 a 2 vezes o peso da suspensdo. Como a agua
na qual a suspensao vai ser dispersada, usa-se de preferéncia agua desio-

nizada e um aditivo, tal como um espessante, um agente anticongelamento,
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um conservante ou um regulador de gravidade especifica, pode ser adicio-
nado conforme a necessidade.

Exemplos do espessante incluem polissacarideos naturais, tais
como goma xantana, goma ramsana, goma de alfarroba, carragenano e go-
ma "werant’, polimeros sintéticos tais como poliacrilato de sédio, polimeros
semi-sintéticos tais como carboximetilcelulose, pdés minerais tais como silica-
to de aluminio e magnésio, esmectita, bentonita, hectorita e silica seca, e
alumina sol. O agente anticongelamento pode ser propileno glicol, ou ou-
tros. Exemplos do conservante incluem ésteres de acido p-hidroxibenzoico
e derivados de 4cido salicilico. Exemplos do regulador de gravidade especi-
fica incluem sais soluveis em agua tais como sulfato de sodio e compostos
soluveis em agua tais como ureia.

A suspensao tem baixa viscosidade e quando misturada com
agua usando um agitador, ela é dispersada em &gua de forma relativamente
facil para formar uma goticula liquida. Como nao é necessaria uma forte
agitagdo para a disperséo, nao existem tantas limitacbes quanto ao equipa-
mento para a pratica desta etapa. Mesmo com o uso de um composto pesti-
cida soélido de alta solubilidade em agua, o composto pesticida sdlido fica
retido comeo particulas solidas em terpineol, dihidroterpineol, acetato de ter-
pinel, acetato de dihidroterpinel ou uma mistura dos mesmos, e portanto é
possivel preparar uma goticula liquida com quase nenhuma transferéncia do
composto pesticida soélido para uma fase aquosa.

NO caso de a resina’para formar o filme de rtevestimento ser uma
resina de poliuretano, um polidlcool é previamente adicionado a agua na
qual a suspensao vai ser dispersada, ou um polidlcool é adicionado a uma
fase aquosa depois da segunda etapa. No caso de a resina para formar o
filme de revestimento ser uma resina de poliuréia, um sal de adigdo de acido
de uma poliamina é previamente adicionado a4 agua na qual a suspensao vai
ser dispersada, ou um sal de adi¢cdo de acido de uma poliamina, tal como
um sal de acido cloridrico ou um sal de acido acético, é adicionado depois
da segunda etapa.

E preferivel que uma dispersdo aquosa da goticula liquida em
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agua obtida na segunda etapa seja usada imediatamente na etapa seguinte.

Na terceira etapa, 0 método para formar um filme de revestimen-
to de uma resina em volta da goticula liquida ndo e particularmente restringi-
do e métodos de microencapsulagdo usuais, tais como um método de poli-
meriza¢ao interfacial e um método de polimeriza¢ao in situ, podem ser em-
pregados. O método de polimerizagao interfacial é realizado, por exemplo,
por aquecimento de uma disperséao aquosa de uma goticula liquida contendo
matérias-primas previamente adicionadas até uma temperatura a qual a rea-
cao de polimerizagdo pode prosseguir, ou por adicdo de uma nova matéria-
prima para formar a resina na fase aquosa da dispersac aquosa da goticula
liquida, ou por ativagdo de uma matéria-prima para formar a resina por ajus-
te do pH, ou outros.

No caso de a resina para formar o filme de revestimento ser uma
resina de poliuretano, um filme de revestimento da resina de poliuretano é
formado em volta de uma goticula liquida, por exemplo, por aquecimento de
uma dispersdo aquosa da goticula liquida até uma temperatura de 40 a 80°C
com agita¢ao e sendo mantida a esta temperatura por cerca de 0,5 a 48 ho-
ras. No caso de a resina para formar o filme de revestimento ser uma resina
de poliuréia, um filme de revestimento da resina de poliuréia é formado em
volta de uma goticula liguida, por exemplo, por ajuste da propriedade liquida
de uma dispersdo aquosa da goticula liquida em um valor variando de neu-
tro a fracamente alcalino e sendo assim mantido a uma temperatura de 0 a
'50°C por cerca de 0,5 a 48 horas.

Em uma composigao de suspens&o aquosa de uma microcapsu-
la obtida desta maneira, praticamente todo o composto pesticida sélido esta
presente como particulas sélidas na microcapsula € a quantidade do com-
posto pesticida dissolvido ou suspendido em agua que esta presente fora do
filme de revestimento da microcapsula € menor em comparagdoc com a
quantidade total do composto pesticida.

Uma composicdo de suspensdo aquosa de uma microcapsula da
presente invengéo obtida pelo método de producdo descrito acima também
pode ser usada como uma formulagao de microcapsula em pé por separagao
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em centrifuga, filtragcao, secagem por aspersao, ou outro método. Além disso,
a composigao de suspensao aquosa da microcapsula também pode ser usa-
da depois da adigdo de um espessante, um agente anticongelamento, um
conservante, um regulador de gravidade especifica, agua, ou outros.

A microcapsula da presente invencac € usada, por exemplo,
COmo uma composi¢ao pesticida contendo um composto pesticida solido em
uma quantidade de 0,1 a 30% em peso da quantidade total de uma compo-
sicao de suspensao aquosa.

No caso de o0 composto pesticida solido ser um componente in-
seticidamente eficaz, uma composi¢ao pesticida contendo a microcapsula da
presente invencao € administrada por aspersao da mesma a insetos nocivos
ou ao habitat dos mesmos a uma taxa de cerca de 0,1 a cerca de 1000
g/1000 m?, e de preferéncia de cerca de 1 a cerca de 100 g/1000 m® na
guantidade do composto pesticida sélido.

Exemplos

A presente invengdo estd descrita mais detalhadamente abaixo
por meio de exemplos de produgdo e exemplos de teste, mas a invengéo
nao esta limitada aos exemplos.

Nitempyram ({E)-N-(6-cloro-3-piridilmetil}-N-etil-N'-metil-2-nitrovi-
nilidenodiamina), que € o composto inseticida usado nos exemplos, € um
composto com um ponto de fusdo de 82,0°C e uma solubilidade em agua >
590 g1 (@ um pH 7,0, 20°C). Procimidona (N-(3,5-diclorofenil)-1,2-
dimetilciclopropano-1,2-dicarboximida), que é um composto fungicida usado

nos exemplos, é um composto com um ponto de fusdo de 166 a 166,5°C e
uma solubilidade em agua de 4,5 mg/l (a 25°C). Clotianidina ((E)-1-(2-cloro-
1,3-tiazol-5-i)-3-metil-2-nitroguanidina) € um composto com um ponto de fu-
sd0 de 176,8°C e uma solubilidade em agua de 0,304 g/l (a um pH 4,0, 20°C).
Exemplo de produgéao 1

Duzentos gramas de procimidona e 800 g de acetato de dihidro-
terpinel (produzido por Yasuhara Chemical Co., Lid., teor: 99,6%) foram mis-
turados, e a mistura foi grosseiramente pulverizada por cerca de 10 minutos

usando um misturador de cisalhamento de aita velocidade (POLYTRON,
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produzido por KINEMATICA AG). A mistura resultante foi ainda submetida a
pulverizagao por via umida a uma taxa de alimentagao de 3 I/h e uma veloci-
dade periférica de 10 m/seg usando um DYNQ-MILL (com um tamanho de
vaso de 600 ml, produzido por WILLY A. BACHOFEN AG. MASHINENFA-
BRIK) enchido com 1120 g de contas (zircdnia de 1,25 mm). As particulas
de procimidona depois da pulverizagdo por via umida tinham um didmetro
médio em volume de 2,2 um. As particulas de procimidona foram suspendi-
das quase que uniformemente em acetato de dihidroterpinel e nao foi obser-
vada praticamente nenhuma floculagdo. A suspensdo na pulverizagao por
via umida tinha uma viscosidade de 2010 mPa.s {(viscosimetro Brookfield,
rotor N° 3, 6 rpm).

Uma mistura obtida pela adigao de 2,42 g de um poliisocianato
(Sumijule L-75, produzido por Sumika Bayer Urethane Co., Ltd.) a 25 g da
suspensao resultante foi adicionada a 38,2 g de agua desionizada na qual
1,4 g de etileno glicol e 3,29 g de goma arabica (Arabic Cole SS, produzida
por San-ei Yakuhin Boeki Co., Ltd.) haviam sido dissolvidos e foi agitada a
7000 rpm por 5 minutos usando um homogeneizador (fabricado por Tokushu
Kika Kogyo Co., Ltd.). A dispersao obtida tinha uma viscosidade de 2050
mPa.s (viscosimetro Brookfield, rotor tipo L, 6 rpm).

A disperséo resultante foi aquecida até 60°C e foi agitada a essa
temperatura por 24 horas para dar uma composi¢cao de suspensao aquosa
contendo microcapsulas de procimidona (doravante chamada de composi-
¢ao de suspensao aquosa 1).

Exemplo de produgag 2

Duzentos gramas de nitempyram e 800 g de acetato de dihidro-
terpinel (produzido por Yasuhara Chemical Co., Ltd., teor: 99,6%) foram mis-
turados, e a mistura foi grosseiramente pulverizada por cerca de 10 minutos
usando um agitador de cisalhamento de alta velocidade (POLYTRON, pro-
duzido por KINEMATICA AG). A mistura resultante foi ainda submetida a
pulverizacao por via Umida a uma taxa de alimentagao de 3 I'h e uma veloci-
dade periférica de 10 m/seg usando um DYNO-MILL (com um tamanho de
vaso de 600 mi, produzido por WILLY A. BACHOFEN AG. MASHINENFA-
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BRIK) enchido com 1120 g de contas (zirc6nia de 1,25 mm). A suspensao
na pulverizagao por via umida tinha uma viscosidade de 2150 mPa.s (visco-
simetro Brookfield, rotor N° 3, 6 rpm).

Uma mistura obtida pela adicdo de 2,42 g de um poliisocianato
(Sumijule L-75, produzido por Sumika Bayer Urethane Co., Ltd.) a 25 g da
suspensao resultante foi adicionada a 39,2 g de agua desionizada na qual
1,4 g de etileno glicol e 3,29 g de goma arabica (Arabic Cole SS, produzida
por San-ei Yakuhin Boeki Co., Ltd.) haviam sido dissolvidos e foi agitada a
800 rpm por 5 minutos usando um homogeneizador (fabricado por Tokushu
Kika Kogyo Co.,.Ltd.).

A dispersao resultante foi aquecida até 60°C e foi agitada a essa
temperatura por 24 horas para dar uma composicac de suspensido aquosa
contendo microcapsulas de nitempyram (doravante chamada de composigdo
de suspensao aquosa 2).

Exemplo de produgio 3

Duzentos gramas de clotianidina e 800 g de acetato de dihidro-
terpinel (produzido por Yasuhara Chemical Co., Ltd., teor; 99,6%) foram mis-
turados, e a mistura foi grosseiramente pulverizada por cerca de 10 minutos
usando um misturador de cisalhamento de alta velocidade (POLYTRON,
produzido por KINEMATICA AG). A mistura resultante foi ainda submetida a
pulverizagao por via umida a uma taxa de alimenta¢ao de 3 I’h e uma veloci-
dade periférica de 10 m/seg usando um DYNO-MILL {com um tamanho de

““vast de 600 mi, produzido por WILLY A. BACHOFEN AG. MASHINENFA-

BRIK) enchido com 1120 g de contas (zircénia de 1,25 mm). As particulas
de clotianidina depois da pulverizagdo por via Umida tinham um didmetro
medio em volume de 2,6 um. As particulas de clotianidina foram suspendi-
das quase que uniformemente em acetato de dihidroterpinel e nao foi obser-
vada praticamente nenhuma floculagao. A suspensdo na pulverizagao por
via umida tinha uma viscosidade de 1400 mPa.s (viscosimetro Brookfield,
rotor N° 2, 6 rpm, 25°C).

Uma mistura obtida pela adigao de 2,42 g de um poliisocianato
(Sumijule L-75, produzido por Sumika Bayer Urethane Co., Ltd.) a 25 g da
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suspensao resultante foi adicionada a 39,2 g de agua desionizada na guai
1,42 g de etileno glicol e 3,29 g de goma arabica (Arabic Cole S5, produzida
por San-ei Yakuhin Boeki Co., Ltd.} haviam sido dissolvidos e foi agitada a
7000 rpm por 5 minutos usando um homogeneizador (fabricado por Tokushu
Kika Kogyo Co., Ltd.). A dispersdo obtida tinha uma viscosidade de 2050
mPa.s (viscosimetro Brookfield, rotor tipo L, 6 rpm).

A disperséo resultante foi aquecida até 60°C e foi agitada a essa
temperatura por 24 horas para dar uma composi¢ao de suspensao aquosa

contendo microcapsulas de clotianidina (doravante chamada de composigao

- de suspensao aquosa 3).

Exemplo de producédo 4

Uma mistura obtida pela adigao de 5,47 g de um poliisocianato
(Sumijule L-75, produzido por Sumika Bayer Urethane Co., Lid.) a 25 g da
suspensdo aquosa de clotianidina obtida no exemplo de produgdo 3 foi adi-
cionada a 44,5 g de agua desionizada na qual 3,16 g de etileno glicol e 3,29
g de goma arabica (Arabic Cole SS, produzida por San-ei Yakuhin Boeki
Co., Lid.) haviam sido dissolvidos e foi agitada a 7000 rpm por 5 minutos
usando um homogeneizador (fabricado por Tokushu Kika Kogyo Co., Ltd.).

A dispersao resultante foi aquecida até 60°C e foi agitada a essa
temperatura por 24 horas para dar uma composi¢gao de suspensdo aquosa
contendo microcapsulas de clotianidina (doravante chamada de composi¢ao
de suspensido aquosa 4).

Exemplo-de producao comparativo 1
Uma composicao de suspensdo aquosa contendo microcapsulas

(doravante chamada de composigao de suspensdo comparativa 1) foi obtida
da mesma maneira que no exemplo de producgao 2, exceto que os 800 g de
acetato de dihidroterpinel foram trocados por 800 g de adipato de iscdecila
no exemplo de produgac 2. No entanto, quando as microcapsulas resultan-
tes foram observadas usando um microscopio ético, nao foi detectada a pre-
sencga de particulas sélidas nas microcapsulas.

Exemplo de producdo comparativo 2

Uma composi¢ao de suspensao aquosa contendo microcapsulas
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(doravante chamada de composicaco de suspensac comparativa 2) foi obtida
da mesma maneira que no exemplo de produgao 4, exceto que os 800 g de
acetato de dihidroterpinel foram trocados por 800 g de adipato de isodecila
no exemplo de produgdo 4. No entanto, quando as microcapsulas resuitan-
tes foram observadas usando um microscopio 6tico, ndo foi detectada a pre-
senga de particulas solidas nas microcapsuias.

Exemplo de teste 1 (estabilidade ao armazenamento em temperatura elevada)

As composicdes de suspensdo aquosa de microcapsulas obtidas
nos exemplos de produgédo 1, 2 e 3 foram armazenadas a 54°C por 2 sema-
nas. As condi¢bes das microcapsulas nas composi¢des de suspensdo a-
quosa antes e depois do armazenamento foram observadas pelo método a
seguir.

Depois de agitar cada composi¢ao de suspensao aquosa de mi-
crocapsulas 20 vezes, 20 ul de cada composi¢ao foram bem medidos e fo-
ram diluidos com 2 ml de agua destilada. Para cada liquido diluido, uma
gota do mesmo foi colocada sobre uma lamina de vidro € o numero de mi-
crocapsulas presentes em um campo visual de 372 um x 500 um foi contado
usando um microscoépio otico (HI-SCOPE Advanced KH-3000 produzido por
HIRCX) a uma amplificagdo de x350. A contagem do nimero de microcap-
sulas em cada amostra foi conduzida em trés campos visuais diferentes para
uma amostra sobre uma lamina de vidro e a média das medidas foi conside-
rada como a densidade de uma microcapsula. Os resultados estao listados
Ta Tabela 1.

Tabela 1
Densidade da microcapsula em campo visual
Logo apo6s a pro- Depois de armazenamento a
ducdo 54°C por 2 semanas

Compcismao de Sus- 13 14

pensao Aquosa 1
Composigcdo de Sus- 18 16

pensdo Aquosa 2
Compo—5|gao de Sus- 70 70

pensao Aquosa 3
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Nao foram observadas alteragdes nas condigdes das microcap-
sulas observadas e nao foi encontrada qualquer alteragao perceptivel no
numero de microcapsulas em um campo visual.

Exemplo de teste 2 (proporcdo de microencapsulacao)

Para cada uma das composi¢oes de suspensido aquosa de mi-
crocapsulas obtidas nos exemplos de produgido 3 e 4 e no exemplo de pro-
dugéo comparativo 2, 10 g da composigao foram retirados como amostra e
foram centrifugados (HIMAC SCR20BB, produzido por HITACHI, Ltd., rotor
centrifuga usado: PRP-20) a 10000 rpm por 30 minutos. Em seguida, o teor
de clotianidina no sobrenadante de cada amostra foi medido e a quantidade
de clotianidina distribuida fora do filme de revestimento de uma microcapsula
foi determinada. Em seguida, foi calculada a propor¢do de microencapsula-
¢do de clotianidina. Os resultados estao mostrados na Tabela 2.

Alem disso, também foi medida a quantidade de clotianidina em
uma microcapsula depois do armazenamento da composi¢ao de suspensao
aquosa de microcapsula a 54°C por 2 semanas e o resultado também esta
mostrado na Tabela 2.

Tabela 2

teor de clotianidina na mi- | teor de clotianidina na

crocapsula (imediatamente | microcapsula (depois

depois da produc¢éo) de 2 semanas a 54°C) |
Composigao de Sus-
i 99,2 99,3
pensao Aquosa 3
Composigdo de Sus-
99,2 99,1

pensao Aquosa 4

Composigao de
Suspensdo compa- | O<

rativa 2

Aplicabilidade industrial

A microcapsula da presente invengao é util para uma formulagao

de liberagdo sustentada de compostos pesticidas.
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REIVINDICAGOES

1. Microcapsula, caracterizada pelo fato de que uma goticula
liquida na qual um composto pesticida sélido é suspendido em terpineol, di-
hidroterpineol, acetato de terpinel, acetato de dihidroterpinel ou uma mistura
dos mesmos é revestida com uma resina.

2. Microcapsula de acordo com a reivindicagao 1, caracterizada
pelo fato de que a goticula liquida na qual o composto pesticida sélido é
suspendido em acetato de dihidroterpinel é revestida com uma resina.

3. Microcapsula de acordo com a reivindicagao 1, caracterizada
pelo fato de que o composto pesticida sélido € um composto a base de neo-
nicotindide.

4. Microcapsula de acordo com a reivindicagéo 1, caracterizada
pelo fato de que o composto pesticida sélido é clotianidina.

5. Microcapsula de acordo com a reivindicagao 1, caracterizada
pelo fato de que o composto pesticida sélido € nitenpyram.

6. Microcapsula de acordo com a reivindicagao 1, caracterizada
pelo fato de que o composto pesticida sélido € procimidona.

7. Microcapsula de acordo com qualquer uma das reivindicagdes
1 a 6, caracterizada pelo fato de que a resina € uma resina de poliuretano ou
uma resina de poliuréia.

8. Microcapsula de acordo com a reivindicagao 7, caracterizada
pelo fato de que a microcapsula tem um diametro médio em volume na faixa
de 5 a 50 om.

9. Método para a produg¢ao de uma microcapsula, como definida
em qualquer uma das reivindicagdes 1 a 8, caracterizado pelo fato de que
compreende (a) pulverizar um composto pesticida sélido em terpineol, dihi-
droterpineol, acetato de terpinel, acetato de dihidroterpinel ou uma mistura
dos mesmos para formar uma suspensao, (b) misturar a suspenséao resultan-
te e 4gua para preparar uma goticula liquida, e (c) formar um filme de reves-
timento de uma resina em volta da goticula liquida.

10. Método para a produgcdo de uma microcapsula de acordo
com a reivindicagao 9, caracterizado pelo fato de que a resina € uma resina

de poliuretano ou uma resina de poliuréia.
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RESUMO
Patente de Invengédo: "MICROCAPSULA DE PESTICIDA E METODO PA-
RA A PRODUCAO DA MESMA".

A presente invengao refere-se a uma microcapsula que pode ser
facilmente produzida por (a) pulverizagdo de um composto pesticida sélido
em terpineol, dihidroterpineol, acetato de terpinel, acetato de dihidroterpinel
ou uma mistura dos mesmos para formar uma suspensao, (b) misturagéo da
suspensao resultante e agua para preparar uma goticula liquida, e (c) for-
magao de um filme de revestimento de uma resina em volta da goticula li-
quida. A microcapsula obtida por este método contém praticamente todo o

composto pesticida sélido na microcapsula.
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