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Relatério Descritivo da Patente de Invengéao para "FORMULA-
GOES FUNGICIDAS SOLIDAS, SEUS EMPREGOS E SEU PROCESSO
DE PREPARAGAO, E AGENTE".

A presente invencao refere-se a formulagdes sélidas (particular-
mente granulados dispergiveis em agua) de misturas de trifloxiestrobina (TFS)
com tebuconazol ou tolilfluanida (Euparen M), a um processo para sua prepa-
racao, e a seu emprego para aplicacéo das substancias- ativas nelas contidas.

A EP-A-083698 divulga misturas de TFS com tebuconazol, en-
tretanto apenas formulagdes de WG (granulados dispergiveis em agua) com
um teor de substancia ativa de 15% em peso s&o ensinadas. A preparacéo
de misturas mais concentradas é divulgada apenas na forma de pé ou como
concentrado em suspensao.

A preparagao de formulagbes de WG de alta concentragdo com
os coadjuvantes de formulagdo mencionados no estado da técnica leva a
formulagdes que tém propriedades indesejadas. Assim, o baixo ponto de
fusdo da mistura de substancia ativa leva ao surgimento de quantidades
maiores de residuos umidos de peneira, que levam, no fornecimento poste-
rior do caldo de borrifo, ao entupimento dos bicos injetores de borrifo. Ob-
servou-se entdo surpreendentemente, que as formulagbes presentes com
elevadas concentragcdes apresentam propriedades particularmente vantajo-
sas. Assim nha sua preparagao originam-se apenas quantidades muito pe-
quenas de residuos de peneira umidos, que sao faceis de extrudar e possu-
em estabilidade de suspensao particularmente elevada.

Objeto da invengéo sao, portanto, composi¢cées contendo:

. trifloxiestrobina (componente 1)

. pelo menos uma outra substancia ativa escolhida a partir de
tebuconazol e tolilfluanida (componente II)

. pelo menos um agente dispersante, escolhido do grupo Bayka-
nol ® SL, Reax® 907 e reasc 88B

Nas composi¢cdes de acordo com a invengao os componentes | e
Il apresentam-se nas propor¢des em peso de 1 : 30 até 12 : 1, de preferén-

cia 1:20 até 5 : 1, particularmente preferido 1 : 15 até 1 : 1. Se a composi-
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¢do de acordo com a invengdo contém tebuconazol e tolilfluanida, entdo elas
juntas valem como componente |l

Os componentes | e Il juntos sdo a seguir denominados subs-
tancia ativa.

Uma forma de execug¢éo preferida da invengdo sao composicoes
contendo

. 50-75%, de preferéncia 60-75%, particularmente preferido 65-
76% de substancia ativa.

. 5-20%, de preferéncia 10-20%, particularmente preferido 10-
15%, pelo menos de um dispersante, escolhido do grupo Baykanol® SL,
Reax® 907 ¢ Reax® 88B.

As porcentagens sao compreendidas - quando nada mais é indi-
cado - como porcentagem em peso.

Uma forma de execugdo da invengdo ressaltavel sdo aquelas
composigdes, nas quais Baykanol ® SL é empregado como dispersante.

Uma outra forma de execucao ressaltavel da invengdo sédo aque-
las composi¢des nas quais Baykanol® SL é empregado como dispersante e
tebuconazol é empregado como componente |l.

Uma outra forma de execucao ressaltave! da invengao sao aque-
las composigdes nas quais Baykanol ® SL s&o empregados como disper-
sante e tolilfluanida como componente |l.

Além disso, observou-se que as composigoes de acordo com a
invengdo sdo preparadas por umedecimento de uma mistura em forma de pé
composto das substéancias ativas, seguido de granulagdo por meio de extru-
sdo de baixa pressdo, e 0s granulados Umidos s&0 em seguida secados.
Dispositivos correspondentes para a umectacdo, extrusdo e secagem sao
conhecidos pelo especialista. Na preparagao deve-se prestar atengao, espe-
cialmente para que as temperaturas as quais o produto é submetido, em to-
das as etapas de processo sejam mantidas menores do que 60° C e de pre-
feréncia menores do que 50°C.

Também esse processo é objeto da invengao.

Finalmente observou-se que as composi¢des de acordo com a
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invengdo s&o muito bem apropriadas para aplicagéo das substancias agro-
quimicas contidas na plantas e/ou seu espago vital. Também este processo
é objeto da invengao.

As composigdes de acordo com a invengdo contém opcional-
mente outros coadjuvantes de formulagao, por exemplo, opcionalmente ma-
teriais dos grupos dos emulsificantes, dos agentes tenso ativos aniénicos ou
ndo-ibnicos, do agente inibidor de espuma, dos conservantes, dos antioxi-
dantes, dos corantes e/ou dos materiais preenchedores inertes.

Como agentes tensoativos ndo-idnicos ou coadjuvantes de dis-
persao interessam todos os materiais desse tipo, empregaveis usualmente
em agentes agroquimicos. De preferéncia sejam mencionados copolimeros
em bloco de 6xido de polietileno-oxido de polipropileno, polietilenoglicoléter,
além de alcool polivinilico, polivinilpirrolidona, polimeros mistos de 4lcool
polivinilico e polivinilpirrolidona, assim como copolimeros de &cido
(met)acrilico e ésteres de acido (met)acrilico, alem disso etoxilato de alquila
e etoxilato de alquilarila, que opcionalmente podem ser fosfatados & opcio-
nalmente neutralizados com bases, sendo mencionado como exemplo etoxi-
lato de sorbitol, assim como derivados de poliéxi-alquilenoaminas.

Como agentes tensoativos anibnicos interessam normalmente
todas as substincias desse tipo empregaveis nos agentes agroquimicos.
Sao preferidos sais de metal alcalino e sais de metal alcalino-terroso de aci-
do alquilsulfénico ou acido alquilarilsulfénico.

Um outro grupo preferide de agentes tenso ativos ou coadjuvan-
tes de dispersdo anidnicos séo sais de acides poliestirenossulfénicos, sais
de &cidos polivinilsulfénicos, sais de produtos de condensagao de acido naf-
talenossulfénico-formaldeido, sais de produtos de condensacao de dacidos
naftalenossulfénicos, acidos fenolsulfénicos, e formaldeido assim como sais
de acido ligninossulfénico.

Como materiais inibidores de espuma interessam para este pro-
posito, normalmente, substancias empregaveis em agentes agroquimicos.
Sao preferidos 0leos de silicone e estearato de magnésio.

Como conservantes interessam todas as substancias desse tipo
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empregaveis nos agentes agroquimicos. Como exemples sejam menciona-
dos Preventol® (fabrica Bayer AG) e Proxel®.

Como antioxidantes interessam todas as substancias emprega-
veis em agentes agroquimicos para este propésito. E preferido butilhidroxito-
lueno.

Como corantes interessam todas as substancias empregaveis
nos agentes agroquimicos para este proposito. Por exemplo, sejam mencio-
nados dioxido de titanio, fuligem colorante, 6xido de zinco e pigmentos azuis
assim como vermelho permanente FGR.

Como materiais preenchedores inertes interessam todas as
substancias normalmente empregaveis em agentes agroquimicos para este
propdsito. Sao preferidas particulas incrganicas, como carbonatos, silicatos
e Oxidos, assim como também substincias organicas, como condensados
de uréia-formaldeido. Por exemplo, seja mencionado caulim, rutilo, didxido
de silicio, os denominados acidos silicicos altamente dispersos, geis de sili-
ca, assim como silicatos naturais € sintéticos, além de talco.

A quantidade de emprego nas formulagdes de acordo com a in-
vengdo pode variar dentro de um ambito maior. Ela se ajusta segundo as
respectivas substéncias ativas e segundo seu ieor nas composigdes.

Com o auxilio das composi¢bes de acordo com a invengéo as
misturas de substéncias ativas fungicidas podem ser aplicadas de maneira
especialmente vantajosa em plantas e/ou seus espagos vitais.

Com o auxilio das composigcdes de acordo com a invengao, to-
das as plantas e partes de plantas podem ser tratadas. Sob plantas sao
compreendidas aqui todas as plantas e populagdes de plantas, tais como:
plantas silvestres ou plantas de cultura desejadas e indesejadas (inclusive
plantas de cultura que surgem naturalmente). Plantas de cultura podem ser
plantas que podem ser obtidas por métodos de cultivo e métodos de otimi-
zacdo, ou por métodos biotecnolégicos, ou métodos gentecnologicos, ou
combinagtes desses métodos, inclusive as plantas transgénicas e inclusive
os tipos de plantas protegidos ou ndo, pelo direito de protecio das espécies.

Sob partes de plantas devem ser compreendidas todas as partes e drgdos
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de plantas acima e abaixo da terra, como brotos, folha, flor e raiz, sendo
que, por exemplo, sdo citados: folhas, agulhas, hastes, troncos, flores, fru-
tos, frutas e sementes assim como raizes, tubérculos e rizomas. Pertencem
as partes de plantas também bens de safra, assim como material vegetativo
e de geragao, por exemplo, alporques, tubérculos, rizomas, estacas e se-
mentes.

Deve ser salientada aqui a eficécia especialmente vantajosa do
agente de acordo com a invengao tendo em vista seu emprego em cereais,
como por exemplo, trigo, levedo, cevada, esbelta, triticais e centeio, mas
também em milho, paingo, arroz, beterraba, soja, girassol, batata, algodao,
colza, canola, tabaco, beterraba, racdes, aspargos, lUpulo, assim como arvo-
res frutiferas (abrangendo come por exemplo magés e peras, frutas com ca-
rogos como por exemplo péssego, nectarinas, cerejas, ameixas, e damasco,
frutas citricas como, por exemplo, laranjas, grapefruits, limdes galegos, li-
moes, kumquats, tangerinas e satsumas, nozes como, por exemplo, pista-
ches, améndoas, nozes e nozes pecan, frutas tropicais como por exemplo,
manga, papaia, ananas, tamaras, € bananas, e uvas) e legumes (abrangen-
do hortaligas, como por exemplo endivias, alface do campo, funcho, alface e
lactuca sativa, acelga, espinafre e chicéria, repolhos como por exemplo cou-
ve-flor, brocolis, repolho da China, couve galega frisada ou couve rizada,
rabano, couve- de- bruxelas, couve roxa, couve branca, e couve lombarda
(brassica obracea), frutos como, por exemplo: beringelas, pepinos, pimen-
tGes, abdbora, tomates, abobrinha, e milho doce, raizes como por exemplo
aipo, nabo branco (brassica rapa), cenoura (M6hren), cenoura (Gelbe rii-
ben), rabanete, rdbano, nabo vermelho (beta vulgaris), escorcioneira e aipo,
leguminosas como, por exemplo: ervilhas e feijdes, bem como, cebolas co-
mo, por exemplo, alho- pord, & cebolinhas),

O tratamento de acordo com a inven¢ao, das plantas e partes de
plantas, com as composi¢oes de acordo com a invengéo, ocorre diretamente
ou por influéncia em suas imediagoes, espaco vital, ou espago de armaze-
namento segundo os métodos usuais de tratamento, por exemplo, por imer-

sao, borrifo, vaporizagdo, nebulizagao, polvilhamento, aplicagdo e por mate-
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rial de disseminagdo, particularmente em sementes, além de por uma ou
mais camadas envoltdrias.

As composicdes de acordo com a invengdo possuem proprieda-
des fungicidas muitoc boas & sdo empregadas para o combate de fungos fito-
patogénicos, como plasmodioforomicetos, oomicetos, quitridiomicetos, zigo-
micetos, ascomicetos, basidiomicetos, deuteromicetos etc.

Por exemplo, mas de forma nao limitante, sejam mencionados
alguns patégenos de doengas fungais, que se enquadram sob a denomina-
¢ao acima mencionada:

Doengas causadas por patdgenos do verdadeiro mildeo pulveru-
lento, como por exemplo,

Tipos Blumeria, como por exemplo, Blumeria graminis;

Tipos Podosphaera, como por exemplo, Podosphaera leucotri-

cha;

Tipos Sphaerotheca, como por exemplo, sphaerctheca fuliginea;

Tipos Uncinula, como por exemplo, Uncinula necator;

Doengas causadas por patdégenos de ferrugem, como por exem-
plo,

Tipos Gumnosporangium, como por exemplo, Gumnosporangi-
um sabinae

Tipos Hemifeia, como por exemplo, Hemileia vastatrix;

Tipos Phakopsora, como por exemplo, Phakopsora pachyrhizi e
Phakospsora meibomiae;

Tipos Puccinia, como por exemplo, Puccina recondita ou Pucci-
nia triticina;

Tipos Uromyces, como por exemplo, Uromyces Appendiculatus;

Doencas, causadas por patégenos do grupo dos Oomicetos,
como por exemplo:

Tipos Bremia, como por exemplo, Bremia lactucae;

Tipos Peronospora, como por exemplo, Peronospora pisi ou P.
brassicae;

Tipos Phytophthora, como por exemplo, Phytophthora infestans;
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Tipos Plasmopara, como por exemplo, Plasmopara viticola;

Tipos Pseudoperonospora, como por exemplo, pseudoperonos-
pora humuli ou Pseudoperonospora cubensis,

Tipos Pythium, como por exemplo, Pythium ultimum;

Doenga de mancha nas folhas e nuvem nas folhas, causados
por exemplo, Tipos Alternaria, como por exemplo, Alternaria solani;

Tipos Cercospora, como por exemplo, Cercospora baticola;

Tipos Cladiosporum, como por exemplo, Cadiosporium cucume-

rinum;

Tipos Cochliobolus, como por exemplo, Cochliobolus sativus

(Forma conidia: Drechslera, Syn: Helminthosporiumy);

Tipos Colletotrichum, como por exemplo, Colletotrichum linde-
muthanium;

Tipos Cycloconium, como por exemplo, Cycloconium oleaginum;

Tipos Diaporthe, como por exemplo, Diaporthe citri;

Tipos Elsinoe, como por exemplo, Elsinoe fawcettii;

Tipos Gloeosporium, como por exemplo, Gloeosporium laetico-
lor;

Tipos Glomerella, como por exemplo, Glomerella cingulata;

Tipos Guignardia, como por exemplo, Guignardia bidwelli;

Tipos Leptosphaeria, como por exemplo, Leptosphaeria macu-
lans;

Tipos Magnaporthe, como por exemplo, Magnaporthe grisea;

Tipos Mycosphaaerella, como por exemplo, Mycosphaerella
graminicola;

Tipos Phaeosphaeria, como por exemplo, Phaeospbaeria nodo-
rum;

Tipos Pyrenophora, como por exemplo, Pyrenophora teres;

Tipos Ramularia, como por exemplo, Ramularia collo-cygni;

Tipos Rhynchosporium, como por exemplo, Rhynchosporium
secalis; Tipos Septoria, como por exemplo, Septoria apii;

Tipos Typhula, como por exemplo, Typhula incarnata;
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graminis;

Tipos Venturia, come por exempio, Venturia inaequalis;
Doengas em raizes e hastes, causadas por exemplo por:
Tipos Corticium, como por exemplo, Corticium gramingarum;
Tipos Fusarium, como por exemplo, Fusarium oxysporum;

Tipos Gaeumanomyces, como por exemplo, Gaenomannomyces

Tipos Rhizoctonia, como por exemplo, Rhizoctonia solani;

Tipos Tapesia, como por exemplo, Tapesia acuformis;

Tipos Thielaviopsis, como por exemplo, Thielaviopsis basicola;
Doengas de espigas e panicula (inclusive espigas de milho),

causadas por exemplo

Tipos Alternaria, como por exemplo, Alternaria spp.,;

Tipos Aspergillus, como por exemplo, Aspergillus flavus;

Tipos Cladosporium, como por exemplo, Cladosporium spp.;
Tipos Claviceps, como por exemplo, Claviceps purpurea;

Tipos Fusarium, como por exemplo, Fusarium culmorum;

Tipos Gibberella, como por exemplo, Gibberella zeae;

Tipos Monographella, como por exemplo, Monographella nivalis;

Doengas causadas por fungos causadores de ferrugem como

por exemplo:

na;

'Tipos Sphacelotheca, como por exemplo, Sphacelotheca reilia-

Tipos Tilletia, como por exemplo, Tilletia caries;

Tipos Urocystis, como por exemplo, Urocystis occulta;

Tipos Ustilago, como por exemplo, Ustilago nuda;
Apodrecimentos da fruta causados por exemplo por:

Tipos Aspergillus, como por exemplo, Aspergillus flavus;
Tipos Botrytis, como por exemplo, Botrytis cinerea,;

Tipos Penicillium, como por exemplo, Penicillium expansum;
Tipos Sclerotinia, como por exemplo, Sclerotinia sclerotiorum;
Tipos Verticilium, como por exemplo, Verticilium alboatrum;

Apodrecimentos e debilidades originadas das sementes e do
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solo, assim como doencgas nos brotos, causadas por exemplo por:

Tipos Fusarium, como por exemplo, Fusarium culmorum;

Tipos Phytophthora, como por exemplo, Phytophthora cactorum;
Tipos Pythium, como por exemplo, Pythium ultimum;

Tipos Rhizoctenia, como por exemplo, Rhizoctonia solani;

Tipos Sclerotium, como por exemplo, Sclerotium rolfsii;

Cancros, vesiculas de raiz e vassoura de bruxa, causadas por

exemplo, por:

por

xemplo por

Tipos Nectria, como por exemplo, Nectria galligena;
Debilidades causadas por exemplo, por:
Tipos Monilinia, como por exemplo, Monilinia laxa;

Deformagdes de folhas, flores e frutos, causadas por exemplo,

Tipos Taphrina, como por exemplo, Taphrina deformans;

Doencgas degenerativas lenhosas de plantas, causadas por e-

Tipos Esca, como por exemplo, Phaemoniella clamydospora;
Doengas das flores e sementes, causadas por exemplo por
Tipos Botrytis, como por exemplo, Botrytis cinerea;

Doencas dos bulbos das plantas, causadas por exemplo por
Tipos Rhizoctonia, como por exemplo, Rhizoctonia solani;

Doengas, causadas por patdgenos bacterianos, como por exem-

Tipos Xanthomonas, como por exempto, campestris pv. oryzae;
Tipos Pseudomonas, como por exemplo, Pseudomonas syringae

pv. lachrymans;

Tipos Erwinia, como por exemplo, Erwinia amylovora;

De preferéncia as seguintes doengas podem ser combatidas por

feijoes de soja:

Fungos em folhas, hastes, vagens e sementes, causados por

exemplo por

Alternaria leaf spot (Alternaria spec. atrans tenuissima), Antrac-
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nose (Colletotrichum gloeosporoides dematium var. truncaatum), Brown spot
(Septoria glycines), Cercospora leaf spot and blight (Cercospora kikuchii),
Choanephora leaf blight (Choanephora infundibulifera trispora (Syn.)), dactu-
liophora Jeaf spot {Dactuliophora giycines), Downy Mildew {Peronospora
manshurica), Drechslera blight (Drechslera glycini), Frogeye Leaf spot (Cer-
cospora sojina), Leptosphaerulina Leaf Spot (Leptosphaerulina trifolii), Phyl-
lostica Leaf Spot (Phyllosticta sojaecola), Powdery Mildew (Microsphaera
diffusa), Pyrenochaeta Leaf Spot (Pyrenochaeta glycines), Rhizoctonia Aeri-
al, Foliage, and Web Blight (Rhizoctonia solani), Rust (Phakopsora pachyrhi-
zi), Scab (Sphaceloma glycines), Stemphylium Leaf Blight (Stemphulium bo-
tryosum), Target Spot (Corynespora cassiicola)

Doencas fungais em raizes e na base das hastes causadas por,
por exemplo

Black Root Rot {Calonectria crotalariae), Charcoal Rot {Macro-
phomina phaseolina), Fusarium Blight or Wilt, Root Rot, and Pod and Collar
Rot (Fusarium oxysporum, Fusarium orthoceras, Fusarium semitectum, Fu-
sarium equiseti), Mycoleptodiscus Root Rot (Mycoleptodiscus terrestris), Ne-
ocosmopora (Neocosmopspora vasinfecta), Pod and Stem Blight (Diaporthe
phaseolorum), Stem Canker (Diaporthe phaseolorum var. caulivora), Phyto-
phthora Rot (Phytophthora megasperma), Brown Stem Rot (Phialophora
gregata), Pythium Rot (Pythium aphanidermatum, Pythium irregulare, Pythi-
um debaryanum, Pythium myruiotylum, Pythium ultimum), Rhizoctonia Root
Rot, Stem Decay, and Damping-Off (Rhizoctonia solani), Sclerotinia Stem
Decay {Sclerotinia sclerotiorum), Sclerotinia Southern Blight (Sclerotinia rolf-
sii}, Thielaviopsis Root Rot (Thielaviopsis basicola).

Os seguintes exemplos ilustram o objeto da invengao sem limita-

lo.
EXEMPLOS

Em uma série de ensaios, amostras da seguinte composicéo
geral

25 % em peso de trifloxystrobina

50% em peso de tebuconazol
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15% em peso de agente dispersante

10% em peso de caulim

sdo extrudadas em um extrusor de laboratoério do tipo Fuji Pau-
dal DG-1 e depois disso testadas comparativamente.
PREPARACAQ:

Em uma primeira etapa da preparagdo, uma mistura em pé da

composicao acima é preparada por misturagdo dos componentes de partida
e em sequida trituragdo por jato de ar em um moinho de jato de ar de 20 cm
(8 polegadas). Depois disso o pd foi homogeneamente umedecido por adi-
¢do em porgOes de agua e misturagdo intensa em um liquidificador Braun.
Em pré-ensaios para cada mistura em pd determinou-se a quantidade de
agua em cuja adigdo respectivamente foi possivel a melhor extrusdo. De-
pendendo do dispersante empregade, a quantidade de dgua adicionada es-
tava entre 13 e 24 % em peso relativo a quantidade do p6. O pd umedecido
€ em sequida extrudado por meio do extrusor de laboratério e os granulados
umidos foram secados em um secador de leito fiuidizado com ar insuflado a
60°C e cerca de 35°C de ar evacuado, sendo que a temperatura do produto
foi de no maximo 40°C. O tempo de secagem varia entre 2 e 12 minutos. O
teor residual da agua das amostras ficou entre 0,3 ¢ 1,7% e é determinado
por meio de perda de pesc com uma balanga de termoanalise do tipo Mettler
LP 16 a 70°C.
VERIFICACAQ:
PENEIRACAQ UMIDA

Foram verificados os residuos em uma peneira de 150 ym de

largura de malha. Os residuos no peneiramento Umido foram de particular
importancia na préparac;éo das formulagdes de WG por extruséo, de subs-
tancias ativas de menor ponto de fuséo, ja que no processo de extrusao por
compactagao e carga de temperatura podem surgir partes de produto, que
no emprego em agua, de acordo com a determinag¢do, nao se redispergem
nas particulas primarias e levam a entupimentos do filtro de dispositivos u-
suais na pratica agricola. Como consequéncia disso, a interrupgao do borri-

famento e a dispendiosa limpeza do filtro sdo necessarias. O teste de penei-
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ramento Umido € um teste de laboratério, que serve para avaliagéo das par-
tes ndo dispersas na formulagao. De preferéncia o residuo da peneira neste
teste deveria ser menor do que 0,05% e particularmente preferido menor do
que 0,02%.

Em um béquer de vidro de 2 | com agitador introduz-se 1000 ml
de agua da bica e adiciona-se sob agitacdo a 500 rpm por minuto 50 g da
formulagdo de WG. Agita-se por 150 segundos € introduz-se a suspensao
em uma peneira com 150 ym de tamanho de malha, enxdgia-se o residuo
no béquer de vidro com um pouco de agua da bica e lava-se com um jato de
agua (mangueira de borracha com didmetro interno de cerca de 10 mm; va-
z&0 de agua encanada cerca de 4-5 /min). Assim o produto fino é enxagua-
do através da peneira. Apds alguns minutes (no maximo dez) de tempo de
enxagle, deixa-se a peneira pingar & converte-se o residuo da peneira com
agua desmineralizada em uma cépsula de evaporagao previamente pesada
e seca-se a 70°C até o peso constante. Apds o resfriamento pesa-se e de-
termina-se a fragdo percentual do residuo relativa aos 50 g da formulagdo
empregada.

AVALIACAO DA EXTHUDABILIDADE:
A avaliagdo da extrudabilidade de uma mistura refere-se as ob-

servagOes na preparag¢ao da amostra. Na avaliacdo contam, por exemplo, a
escoabilidade do pé umedecido, formagéo de meadas, decomposicdo da
meada, aquecimento etc. Para uma medi¢do com éxito, a avaliagéo deve ser
"boa" ou pelo menos “satisfatéria”. "Moderada” significa que a granulagéo sé
ocorre insuficientemente e "ruim" significa que a mistura nao é extrudavel no
extrusor do {aboratdrio.
ESTABILIDADE DA SUSPENSAQ:

A estabilidade da suspens@o ¢ uma medida para a capacidade

de suspensao dos constituintes insolluveis da formulagdo no caldo de pulve-
rizagdo. Uma boa estabilidade da suspensao assegura a distribuicdo homo-
génea do produto e com isso a dosagem homogénea na aplicagéo. A estabi-
lidade da suspensao deveria ser em geral >/= 75%. Em um cilindro de medi-
¢ao de 250 ml, prepara-se uma suspensdo 1% da formulagdo, sendo que a
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guantidade calculada do granulado € introduzida em agua, deixa-se repou-
sar por 4 minutes e depois do fechamento do cilindro de medi¢do com uma
tampa de borracha, gira-se 180° em 1 minuto, 30 vezes. A tampa de borra-
cha é retirada e a suspensao fica em repouso a temperatura ambiente por
exatos 30 minutos. Depois os 9/10 superiores da suspensdo séo removidos
por aspira¢ao e a decima parte inferior € conduzida com agua destilada para
uma capsula evaporadora e pesada. O teor da capsula é secado a 70°C até
0 peso constante, e assim o precipitado € verificado. O conteudo da suspen-
s80 (estabilidade da suspensao) é calculado pela férmula:

Teor da suspensao = (100 - precipitado) x 1,11

As porcentagens sdo compreendidas como porcentagem em
peso nas tabelas seguintes, quando nada diferente é indicado.

TABELA 1:
Exemplo Agente dispersanie (%) Adi- | Avaliagdo | Residuo do
n° ¢dode | Extruda- | peneiramento
agua bilidade umido em
uma peneira
de 150 pm
(%)
1 Baykanol SL 19 bom 0,010
2 Borrsperse ® NA 21 bom 0,565
3 Tersperse ® 2425 18 bom 0,365
4 Galoryl ® DT 530 14 modera- 0,239
do
5 Kraftsperse ® DD-5 19 bom- 0,072
satisfatd-
ro
6 Kraftsperse ® DD-8 18 modera- 0,069
do
7 Kraftsperse ®DW-5 13 satisfato- 0,975
rio-
modera-
do
8 Kraftsperse ® EDF-450 20 modera- 0,165
do
9 Morwet ® D 425 13 modera- 0,741
do
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Exemplo Agente dispersante (%) Adi- | Avaliagdo | Residuo do
n° cdode | Extruda- | peneiramento
agua bilidade Umido em
uma peneira
de 150 ym
(%)
10 Reax® 88 B 21 satisfato- 0,040
ro
11 Reax ® 907 22 bom 0,033
12 Ufoxane ® 3 A 17 bom- 0,291
satisfato-
fio

Os resultados de uma série de ensaios com diversos dispersan-

tes estdo resumidos na Tabela 1. As amostras diferenciam-se fortemente

tendo em vista 0s residuos do peneiramento umido e a avaliagdo da extru-

dabilidade. Apenas os exemplos 1, 10 e 11 satisfazem a exigéncia de resi-
duos, de preferéncia menores do que 0,05%. Apenas os exemplos 1 e 11

apresentam além disso ao mesmo tempo uma "boa" extrudabilidade. Apenas

0 exemplo 1 apresenta os residuos de peneiramento Umido particularmente

preferidos menores do que 0,02% com concomitante "boa" extrudabilidade.

TABELA 2:

Exemplo N°

13

14

15

16

17

18

19

20

Receita

Trifloxiestrobina [%]

6,3

6,3

6,3

6,3

6,3

6,3

6,3

Tolilfluanida [%]

65

62,5

62,
5

62,5

62,5

62,5

62,5

65,2

Kraftsperse ® EDF-
350 [%]

15

15

15

15

Kraftsperse ® EDF-
450

Reax ® 907 [%)]

15

Baykanol ® SL [%]

156

15

10

Geropon ® TA/72 [%)

Galoryl ® MT 804 [%)]

- Pergopak ® M [%)]

Rhodorsil ® EP 6703
[%)]

MgO [%]
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Exemplo N° 13 | 14 |15] 16 | 17 | 18 | 19 | 20
Celite ® 209 S [%] 4 10,2
Caulim W [%)] 10, 11,2 | 11,2 15,2 17,2
2
Talco Luzenac 2 [%)] 15,2
Soma 100 | 100 | 10 | 100 | 100 | 100 | 100 | 100
0

Adicdo de aguaduran-| 30 | 25 |25 | 20 | 20 | 15 | 12 | 25
te a preparagao [%)]
TABELA 3:
Exemplo N° 13 114 |15 [16 |17 |18 [19 |20
Preparacao
Estabilidade da Sus-|{89 |89 |90 |87 |89 |93 |95 |90
pensao [%]
Peneiramento  Umido 0.02 | 0.01
150 pm [%)] 0 0
2 W/ 54°C
Estabilidade da Sus-|53 |27 (38 |34 |87 |91 |88 |72
penséo [%]
Peneiramento  Umido | 0.03 {21.5 | 0 0.13 | 0.12 {0.00 {0.00 | O
150 um [%] 0 5 5
4 W /40°C
Estabilidade da Sus- (242 |75 |67 |67 |92 |93 (94 |84
pensao [%]
Peneiramento  Umido { O 0 0 0.01 |0 0 0 0.0
150 um [%] 6 23

Na tabela 2 sao resumidas diversas formulagdes de trifloxiestro-

bina na mistura com tolilfluanida. A preparagéo ocorre, conforme descrito

mais acima, em um extrusor de laboratério do tipo Fuji Paudal DG-1. Na Ta-

bela 3 estdo os resuitados do teste nas formulages do exempio com refe-

réncia 2 estabilidade da suspensao e residuos do peneiramento Umido. A

realizagdo das verificagdes ocorreu segundo 0s métodos descritos mais a-

cima. "Preparacdo" significa que a verificacdo foi realizada em um curto es-
p

paco de tempo apds a preparacgdo (em regra apds no maximo cinco dias e
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manutengdo & temperatura ambiente) das amostras, durante "2W/54°C" e
"4W/40°C", significa que as amostras 2 sdo armazenadas a 54°C ou 4 se-
manas a 40°C e depois disso foram verificadas. Os resultados das verifica-
¢Oes, apds o armazenamento por um espago de tempo relativamente curto a
elevadas temperaturas, permitem uma avalia¢ao da estabilidade da formula-
¢ao apds o armazenamento a uma temperatura ambiente usual, por um es-
paco de tempo maior.

Em composigdes contendo uma combinagio de trifloxiestrobina
e tolilfluanida, além dos residuos da peneira no peneiramento tGmido, a esta-
bilidade da suspensao também é problematica. Os resultados indicam que
apenas as amostras que foram preparadas com o emprego dos dispersantes
Baykanol ® SL e Reax 907 (Exemplos 17-20), tém estabilidade a suspenséo
e residuos de peneiramento satisfatorio, sobretudo apoés armazenamento a
temperaturas elevadas. Particularmente preferido € Baykanol ® SL.

Kraftsperse ® EDF-350 é um sulfonato de lignina da Firma
Westvaco Corp., Charleston Heights, SC, EUA.

Geropon ® TA 72 € um sal de sddio de acido policarboxilico da
Firma Rhodia, Boulogne, Franga.

Galoryl ® MT 804 é um sal de sodio de acido di-butil-naftalina-
sulfénico da firma Nufarm, Melbourne, Australia.

Pergopak ® M é uma resina de polimetiluréia da Albemarle Cor-
poration, Baton Rouge, LA, EUA.

Rhodorsil ® EP 6703 é uma polidimetilsiloxana em amidos da
Firma Rhodia, Boulogne, Franca.

Celite ® 209 S é uma terra diatomacea da Firma Lehmann &
Voss, Hamburgo, Alemanha.

Talco Luzenac 2 é um hidrossilicato de magnésio da Firma Lu-
zenac Europe, Paris, Franga.

Kaolin W é um hidrossilicato de aluminio da Firma Erbsloh Loh-
rheim GmbH & Co., KG, Lohrheim, Alemanha.

Kraftsperse ® DD-5, Kraftsperse ® DD-8, Kraftsperse ®DW-8,
Kraftsperse ® EDF-450, Reax ® 88B e Reax ® 907 sdo sulfonatos de lignina
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da Firma Westvaco Corp., Charleston Heights, SC, EUA.
Borresperse ® Na e Ufoxane ® 3A séo sulfonatos de lignina da
Firma Borregaard, Sarpsborg, Noruega.
Morwet ® D 425 é um condensado de formaldeido-acido nafta-
lenossulfdnico, sal de sadio da "Firma Akzo Nobel, Stenungsund, Suécia.
Galoryl ®DT 530 € um condensado de formaldeido - acido nafta-
tenossulfdnico, sal de sddio da Firma Nufarm, Melbourne, Austrdlia.
Tersperse ® & um condensado de formaldeido-acido naftalenos-
sulfénico, sal de sodio da Firma Huntsman, The Woodlands, Texas, EUA.
Baykanol ® SL é um sulfonato de alquil - arila da Firma Lanxess,

Leverkusen, Alemanha.
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REIVINDICAGOES

1. Formulagbes fungicidas soélidas, caracterizadas pelo fato de
que contém:

(1) trifloxiestrobina;

(I1) pelo menos uma outra substancia ativa selecionada dentre
tebuconazol e tolilfluanida; e

(1) um agente dispersante, que é o produto de reacao de for-
maldeido com sais de sédio de 1,1’-éxibis[metilbenzeno] sulfonatado.

2. Formulagbes, de acordo com a reivindicagao 1, caracterizadas
pelo fato de que contém ainda um agente reticulante e uma carga inerte.

3. Formulagdes, de acordo com a reivindicagdo 1 ou 2, caracte-
rizada pelo fato de que contém outros coadjuvantes de formulagdo do grupo
dos emulsificantes, agentes tensoativos, agentes inibidores de espuma, dos
conservantes, dos antioxidantes, dos corantes e/ou das cargas inertes.

4. Formulagdes, de acordo com qualquer uma das reivindica-
¢Oes 1 a 3, caracterizadas pelo fato de que contém pelo menos uma outra
substancia ativa fungicida.

5. Processo para preparagdo de uma formulagéao fungicida soli-
da, na forma de granulos dispersaveis em agua, como definida em qualquer
uma das reivindicagoes 1 a 4, caracterizado pelo fato de que a formulagao é
preparada por extrusdo a baixa pressao a temperaturas abaixo de 60°C.

6. Emprego de uma formulagéo fungicida sélida, como definida
em qualquer uma das reivindicagdes 1 a 4, caracterizado pelo fato de que é
para aplicacdo das substancias ativas agroquimicas nas plantas e/ou seus
ambientes.

7. Agente, caracterizado pelo fato de contém uma formulagao
fungicida sélida, como definida em qualquer uma das reivindicagbes 1 a 4, e
diluentes e/ou agentes tenso ativos.

8. Emprego de uma formulagéo fungicida sélida, como definida
em qualquer uma das reivindicagdes 1 a 4, caracterizado pelo fato de que é

para o combate de fungos.
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