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{54) = VERFAHREN ZUR HERSTELLUNG EINER LAGERSTABILEN KONZENTRIERTEN EMULSION VON HERBIZID
WIRKENDEN PHENOXYALKANCARBONSAEUREESTERN ,

(57) Verfahren zur Herstellung einer lagerstabilen, konzentrierten Emulsion auf wéRriger Basis
mit einem Wirkstoffgehalt von 30-75Gew.-% und einer Viskositét von 50 bis 3000mPa.s von
einem oder mehreren herbizid wirkenden Phenoxyalkancarbonséureestern durch Vermischen
einer Losung |, bestehend aus Phenoxyalkancarbonséureester oder -estergemisch und 1-10 Gew.
Teilen esterldslichem Emulgator oder Emulgatorgemisch eines HLB-Wertes von 9-16 mit einer
wiRrigen Losung Il, enthaltend 0,5-5 Gewichtsteile ionischen oder nichtionischen
wasserldslichen Dispergator und Homogenisieren der Gemlsche bei einer Temperatur von 15—
90°C bis zu einer TropfengrofRe von 1 b|s 5p,m :

)
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Verfahren zur Herstellung einer lagerstabilen, konzentrierten Emulsion

von herbizid wirkenden Phenoxyalkancarbonsdureestern

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung einer ‘lagerstabvi'len',‘_.
konzentrierten Emulsion von einem oder mehreren herbizid wirkenden Phen-
oxyalkancarbonsdureestern auf waBriger Basis. Zur Anwendung auf dem Feld
werden die Emulsionen mit Wasser verdiinnt und mit tblichen Spritzgerdten

appliziert.

Charakteristik der bekannten technischen Lésungen

Phenoxyalkancarbonsiduren gehéren zu den gebrduchlichsten Herbiziden. Sie
werden in Form ihrer Aminsalze, Mineralsalze oder auch als Ester, wie z.B.
Isopropyl-, Butyl-, Butylglycol- oder 2-Athylhexylester angewendet. Der Vor-
teil der Ester besteht darin, daB sie schneller in die Pflanze eindringen u_nd"
daher ihre Anwendung weniger witterungsabhéngig ist. lhre Laslichkeit in
Wasser ist gering, sie sind jedoch in Olen, wie Dieseldl, Kerosin, Petroldther,
Xylolen, Cyclohexanon, Isophoron oder hochraffinierten Koh!enwasserstoffeh"‘
18slich. Uberlicherweise wird der Ester in einem solchen Losungsmittel geldst,
die Ldsung mit einem Emulgafcor versetzt, wodurch eine konzentrierte, klare, -
emulgierbare L&sung (Emulsionskonzqgtrat, EC) entsteht, die zur Anwendung
auf dem Feld mit Wasser verdiinnt \;ird, wodurch eine C’)l—ih—Wasser-Emulsiorf
entsteht.

Laut AT-PS 307 802 ist es auch mdglich, zur Lagerung von P_estiziden,eine. |
hochviskose Formulierung, bestehend aus Wirkstoff, Mineraldl, Wasser und
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.Formulierungshilfsmitteln, vom Typ Ol-in-Wasser herzuétellén; die fiir dié
Applikation kurz vor dem Gebrauch durch einen Zusatz, bestehend aus

Lasungsmittel und Dispergator zu einer leicht fliissigen Wasser-in-Ol-Dispersi-
on invertiert wirds "Inverse Emulsion"

Beide Formulierungsarten, das iiblicherweise verwendete Emulsionskonzentrat
und die hochviskose Dispersion, besitzen jedoch schwerwiegende Nachteile,
deren Ursachen von dem verwendeten L&sungsmittel herriihren. Alle hiefiir
iiblicherweise verwendeten Lésungsmittel sind wie die meisten organischen
Losungsmittel zumindest gesundheitsschddlich, aber vor allem brennbar. So
haben hochgereinigte, hauptséchlich ' aliphatische Kohlenwasserstoffe einen
Flammpunkt von 40 bis ‘80°C Isophoron hat einen Flammpunkt von 930 C

Cyclohexanon einen Flammpunkt von 44°C und die am hdufigsten verwendeten
Xylole einen Flammpunkt von nur ca. 25°C.

Damit sind auch die mit Hilfe dieser L&sungsmittel hergestelltén Emulsions-
konzentrate brennbar, und es ist in der Vergangenheit schon mehrfach zu

Lagerbranden sowohl beim Hersteller als auch beim Anwender gekommen.

Ziel der Erfindung

Demgegeniiber konnte gefunden werden, daB es unter Verwendung bestimmter
Hilfsmittel moglich ist, eine lagerstabile, hochkonzentrierte Emulsion von
Herbizidestern herzustellen, die auf waRriger Basis aufgebaut ist, und daher
nicht brennbar und vom L&sungsmittel her nicht gesundheitsschédlich ist. Die
Moglichkeit der Verwendung ein_es wiBrigen Mediums zur Herstellung von
lagerstabilen Emulsionen von Phenoxyestern ist Uberraschend da Phenoxyester
an sich in Wasser zu einem, wenn auch geringen Teil 18slich smd und daher
verseift werden kdnnen.

. Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist demnach ein Verfahren zur Herstel- o

lung einer lagerstabilen, konzentrierten Emulsion von herbizid wirkenden -

Phenoxyalkancarbonsdureestern unter Verwendung eines &lléslichen Emulga-

tors und eines wasserléslichen Dispergators, dadurch gekennzeichnet, daB zur
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Herstellung eines Konzentrates auf wafiriger Basis mit einem Wirkstoffgehalt

von 30 bis 75 % und einer Viskositdt von 50 bis 3000 mPa.s aus einem oder

mehreren Phenoxyalkancarbonsiureestern und mindestens einem in dem Ester

- léslichen ionischen oder nichtionischen Emulgator mit einem HLB-Wert von 9

bis 16 eine Losung I bereitet wird, wobei auf 100 Gew.Teile dieser Losung I |
bis 10 Gew.Teile Emulgator oder Emulgatorgemisch zur Anwendung kommen,
diese Losung mit einer wéafirigen Ldsung 11, die einen ionischen oder nichtioni- g
schen, wasserlsslichen Dispergator und gegebenenfalls ein iibliches Kilte-

schutz- und/oder ein {ibliches -Antischéiummittel enthdlt, wobei auf 100 Teile |
dieser wéafrigen L&sung II 0,5 bis 5 Gew.Teile Dispergator zur Anwendung
kommeh, gemischt und anschlieBend bei Temperaturen von 15 bis 90°C bis zu .
einer. TropfengroBe von 1 bis 5,um homogenisiert und vor oder nach der

Homogenisierung nétigenfalls der pH-Wert der Mischung auf Werte zwischen &

“und 10 eingestellt wird, worauf das Homogenisat auf das gewlinschte Endvolu- ‘

men verdinnt wird.

Darlegung des Wesens der Erfindung

Die erfindungsgeméBe, hochkonzentrierte Emulsion wird durch Vermischen der o

einzelnen Reaktionspartner oder durch Vermischen von 2 Ldsungen hergestellt:

Ldsung I enthilt den oder die Phenoxyester und einen in den Estern l&slichen

Emulgator, Losung Il enthdlt einen in Wasser geldsten Dispergator sowie ‘ ‘,

gegebenenfalls Frostschutzmittel, Verdickungsmittel, Entschdumungsmittel

oder Farbstoffe.

~ Die in den Phenoxyestern léslichen, also fettldslichen Emulgatoren, bewirken -

die Verteilung des Wirkstoffes in der duBeren Phase. Beispiele fiir .s'olche,ﬁ'. |
Emulgatoren mit einem HLB-Wert ("hydrophil - lipophil - balance") von 9 bis -
16 sind: Fettsdurepolyédthylenglycolester, die Polydthylenglycoldther von Fett-

alkoholen, von Mono- oder Diglyceriden und von ‘Alkylphenolen, weiters

Polyithylenglycol-polypropylenglycol-Blockpolymere. Die Emulgatoren‘kénnén‘: '
allein, in Mischung untereinander oder in Mischung mit Ammonium-, Ca-,

Mg-, K-, Na- und Zn-Salzen von Alkyl(C,-C, )benzolsulfonsduren verwendet }

‘8 724
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werden. Besonders geeignet sind Fettséiurepoly&thylenglycolester oder Polyé '
oxyathylen-Polyoxypropylenblockpolymere zusammen mit Alkylarylsulfonaten.

In der Lasung | iiegen die fettldslichen Emulgatoren in einer Konzentration von
1 bis 10 Gew.Teilen vor, das sind 1,01-11,1 Gew.Teile Emulgator pro 100
Gew.Teile Ester, wobei der Bereich von 2 bis & Gew.Teilen pro 100 Teile
Lasung I besonders bevorzugt ist. In der kohzentrierten, lagerfdhigen Emulsion
liegen die Emulgatoren meist in einer Menge von 0.5-5 Gew.%, insbesondere in
einer solchen von 1-2 Gew.% vor.

Der wasserldsliche Dispergator st_abilisierf die Verteilung der inneren Phase,
2.B. durch elektrostatische Aufladung der Teilchen oder durch andere, eine
AbstoBung hervorrufende Krifte, wie z.B. sterische Hinderung. Er ka‘nn'
ebenfalls ionisch oder nichtionisch, vorzugweise jedoch anionisch und hochmo- -
lekular sein. Beispiele fiir wasserldsliche ionische Dispergatoren sind: Phospha-
. tierte Alkylarylpolyathylenoxide, insbesondere phosphoryliertes ‘Nonylphenyl-
polydthylenoxid mit einem Athylenoxidanteil von 2 bis 20 Molen Athylenoxid,
bzw. deren Salze. Weiters die Ammonium-, Na-, K-Salze von phosphoryliertem
Polystyrylphenyl-poly'aithylenoxid Beispiele fiir nichtionische Dispergatoren
sind Athylenoxid-Kondensate an Fettamin. Besonders geelgnete Dispergatoren -

sind phosphatierte Alkylarylpolyathylenoxlde

In der Ldsung II liegt der wéssérlb’sliche Dispergatbr' iiblicherweie in einer
Konzentration von 0,5 bis 5 Gew.Teilen vor, wobei der Berelch von | bis
3 Gew.Teilen pro 100 Teile L&sung IT besonders bevorzugt ist.Die Dispergator-
konzentration in der konzentrierten, lagerfahlgen Emulsion betrégt meist 0,2-4

Gew.%, vorzugsweise 0,4-2 Gew.%.

Die Herstellung der lagerstabilen Emulsionen erfolgt gewéhnliéh so, daB eine
wélBrige Lﬁsung I eines Dispergators, die gegébehenfalls Frostschutzmittel,
Entschiummittel oder Verdickungsmittél enthilt, vorgelegt wird, und der oder ..
die fliissigen Phenoxyester, welche den Emulgator geldst enthalten; als Lo-
sungi eingeriihrt werden, sodaR eine homogene Mischung entsteht. Dieses
Einriihren erfolgt mit Gerédten, die in der Emulsion ein SchergeschWindigkeits—.

4 sec"1

gefdlle zwischen 10° und 10 -erzeugen. Dies entspritht bei hoher
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Viskositdt (3000 mPa.s) Schubspannungen vbn 3. 102 bis 3. 10# Pa, wofiir sich

- Gerdte wie Homorex. oder Ultra-Turrax eigneh. Bei niedriger' Viskositdt
(50 mPa.s) entspricht dies Schubspannungen von 5 bis 500 Pa, wofiir sich
Gerdte wie Vibratoren, niedertourige Mixer, Kreiselpumpen und shnliche
Gerdte eignen. Da die Viskositit mit hoherer Temperatur abnimmt, ist es
‘méglich, bei Anwendung héherer Temperatur, etwa von 50 bis 90°C auch
-niedertourige Gerdte zu verwenden. Dabei soll eine homogene Tropfenvertei-
lung mit TropfengrdBen von 1 bis S/Um, vorzugsweise von 2 ’bis 3/um,
entstehen, wobei aber neben der Grofle der einzelnen Tropfen auch deren |
méglichst enge Verteilung bei‘gleichzeitig niederer Viskositit der Emulsion
von Bedeutung ist. |

Die Viskositdt der konzentrierten Emulsion ist ein wesentlicher Faktor fiir die .

Lagerstabilitdt. Je héher die Viskositdt, umso besser ist die Lagerstabilit&t,

andererseits ist eine zu hohe Viskositdt jedoch unglinstig fiir die Verdiinnbar-
keit mit Wasser und die Spontandispergierbarkeit bei der Anwendung. Mit Hilfe -
“ der erfindungsgemiB hergestellten konzentrierten Emulsion ist es méglich, in
einem Viskositdtsbereich von 50 bis 3000 mPa.s stabile und zugleich noch
leicht verdiinnbare Zubereitungen herzustellen. Die besten Ergebnisse bezij’g-
lich Verdiinnbarkeit und Spontandispergierbarkeit einerseits und Stabilitit

andererseits werden bei Viskosit4ten zwischen 500 und 1500 mPa.s erhalten.

Wesentlich fiir die Herstellung einer stabilen Emulsion ist weiters auch die
Einstellung des pH-Wertes. Fiir jede Kombination von Wirkstoff/Emulga-
tor/Dispergator gibt es einen optimalen pH-Wert, bei dem die Emulsion am
stabilsten ist. Diese physikalische Stabilitdt ist im alkalischen.Bereich am
besten, doch sind pH-Werte von {iber 10 zu vermeiden, da in diesem Bereich
bei langer Lagerung und erhdhter Temperatur eventuell bereits eine partielle .

Verseifung des Esters beginnen kdnnte. Im sauren Medium sind pH-Werte von

unter 3 zu vermeiden, da es in diesem Bereich nach ldngerer Lagerzeit zu

Koaleszenz kommen kann, die Emulsion also zunehmend physikalisch instabil =

wir_d. Bevorzugt ist ein pH-Bereich von 6,5 bis 9, insbesondere von 7,5 bis 8,5.

Zur Herstellung des erfindungsgemdBen Mittels eignen sich alle herbizid

wirksamen Phenoxyalkancarbonsiureester allein oder als Gemische untereinan-
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der, insbesondere die Ester mit einer Alkoholketténlénge von C " C8, wie z.B.
die Octylester der CMPP-, MCPA- oder 2,4,5-T-S&uren. '

Da technische Phenoxyalkansdureester aufgrund ihres Herstellungsverfahreﬁs
tiblicherweise einen pH-Wert von . etwa 3 (gemessen als 10%ige w'ziﬂrigé
Dispersion) aufweisen, wird der gewiinschte pH mit Hilfe einer iiblichen Lauge,
wie z.B. NaOH oder KOH emgestellt. Die Einstellung des gewunschten pH-
Wertes kann wdhrend oder nach Herstellung der Emulsion erfolgen, es ist
jedoch auch mogllch, gereinigte, "neutrale" Ester zu verwenden, wodurch sich
das Nachstellen des pH-Wertes eriibrigt.

Um eine ausreichende Kiltestabilitit zu gewihrleisten, kdnnen den Emulsionen -
die iiblichen Frostschutzmittel, wie Athylenglycol, Glycerin, Harnstoff, Gly-
coldther oder andere Alkohole zugesetzt werden. Weiters ist es mdglich,
bekannte anorganische oder organische Verdiékungsmittel, wie z.B. Xanthan—

gummi, Natriumpolyacrylat, Carboxymethylcellulose, kolloidale Kieselsdure

oder quellende Tonmineralien, wie Bentonit, zuzusetzen, um eine bestimmte .

Viskositdt einzustellen. Zur Verminderung der Schaumbildung k&nnen Ent-
schdummittel, wie langkettige Alkohole, 2-Athylhexanol oder Cetylalkohol,

hochpolymere Glycole und vor allem Silikone beigefiigt werden.

Zur Anwendung auf dem Feld werden die erfindungsgemiB hergestellten,
konzentrierten Emulsionen genau wie die bisher iiblichen brennbaren Emul-
sionskonzentrate mit Wasser verdunnt und kénnen mit den selben Spritzgerdten

appliziert werden.

Ausfiihrungsbeispiele

Die folgenden Beispiele beschreiben die Herstellung sowie die chemische und -
physikalische Stabilit&dt der erfindungsgemé&Ben Mittel. Die verwendeten tech-
nischen Phenoxyalkancarbonsiureester entsprechen den von der ‘WHO empfoh- j »’
lenen Richtlinien. Die Stabilitét wurde in einem Lagerversuch iiberpriift, bei

dem ein 24-Stunden-Temperaturwechsel zwischen -10°C und +50°C eingehal-
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ten wurde. Nach einer Lagerung iiber einen Zeitraum von 4 Wochen wurde

gemessen:

l.

2.

Anderung des pH-Wertes

Verbrauch von 0,0l n NaOH Lﬁsung, um den Anfangs-pH wieder herzustel-

len.

Viskositdtsdnderung (gémes'sen am Brookfield-LVT-Viskosimeter, Spindel 2, -

6 rpm, in den Beispielen 3, 13, 17, 18 mit Spindel 1, 6 rpm)

Anderung des Trijbungéwertes einer 0,.Ol%igen Emulsion, korreliert mit der ‘,
Verdnderung der TropfengrifBe (gemessen mit einem Lange-Trilbungsmesser
in 100 ml-Kiivetten) '

Uberstehende Fliissigkeit in %
Koaleszenz (Entstehen einer &ligen Phase) .

Reemulgierbarkeit.

Die 'zu den Beispielen gehdrenden Mefsergebnisse wurden in einer Tabelle

zusammengefaBt. Aus den Meflergebnissen geht hervor, daB in keinem der

angefiihrten Beispiele nach einer Lagerzeit von 4 Wochen bei einem 24-Stun- .

den-Temperaturwechsel zwischen -10°C und +50°C die Anderungen in 1., 2., - '

3.,

4. und 5. mehr als 10 % betrug. Es trat keine Koaleszenz auf und _ein_ .

eventuell vorhandener, nicht koaleszierter Bodensatz war vollstdndig reemul-

gierbar.
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Beispiel 1:
~ Lésung I: 700

20

Ldsung II: 22,7

100
877,0
3,0

24 5—T-Kthylhexylester techn. (entspr. WHO-Spezi-

fikation)
Polyoxyathylenmglycerld und Alkylarylsulfonat bi-
ologisch abbaubar

~ phosphatiertes Nonylphenylpolyéithy]endxid (3 bis 14

Mole Athylenoxid = AO), pH = 4,5 bis 5.
Athylenglycol
destilliertes Wasser

nichtionogene Siliconemulsion

200 ml der Losung II wurden vorgelegt und L&sung I mit Hilfe eines Homorex- -

Mixers eingeriihrt. Nach Ende der Zugabe wurde 10 Minuten auf hdchster Stufe

weitergeriihrt, dann mit halbnormaler NaOH-Lésung auf pH = 7,25 eingestellt,

mit Lésung IT auf 1000 g aufgefiillt und nochmals kurz nachgeruhrt

Beispiel 2:
L&sung I: 700

20

Losung II: 22,7

100
877,0
3,0

oa

2,4, 5-T Athylhexylester techn (entspr. WHO- Spez1--,
fikation)

- Polyoxyathylentriglycerid und Alkylarylsulfonat, bi-

ologisch abbaubar

phosphatiertes Nonylphenylpolyathylenox1d 3 bis 14
Mole AO), pH = 6,5

Athylenglycol

destilliertes Wasser

nichtionogene Siliconemulsion .

Die Durchfiihrung erfolgte wie in Beispiel 1 beschrieben. Es wurde ein pH-Wert -

von 7,4 eingestellt.
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Beispiel 3:

Ldsung I: 600
20
Losung II: 886,1
98,5
15,4

o orR OQ

MCPA-Kthylhexylester techn.
Fettalkoholpolyglykoldthyer

destilliertes W'aéser
Athylenglycol - _
phosphatiertes Alkylarylpolyithylenoxid.

Die Durchfiihrung erfolgte wie in Beispiel 1 beschrieben. Es wurde ein pH-Wert

von 7,15 eingestellt.
Beispiel 4:

636,
18,2

Ldsung I:

Ldsung II: 21,0
91

800
1,8

2,4,5-T-Athylhexylester techn.
Fettsdurepolyglycolester

phosphatiertes Nonylphenylpolyithylenoxid (3 bis 14 .
Mole A0), pH = 6,5 |
Athylenglycol -

destiliertes Wasser

nichtionogene Siliconemulsion.

Die Durchfiihrung erfolgte wie in Beispiel 1 beschrieben. Es wurde ein pH-Wert

von 6,85 éingestellt.

Beispiel 5:

Losung Iz 668,4
19,0
Losung 1I: 22,0
95,0

2,4,5-T-Athylhexylester techn.

Mischung aus Nonylphenylpolydthylenoxid, Polyoxy-
thylen-polyoxypropylen-blockpolymerisat (Molgew. -

1800 bis 9000) und Alkylarylsulfonat

phosphatiertes Nonylphenylpolyathylenoxid (3 bis 14 -
Mole AO), pH = 4,5 bis 5
Athylenglycol



840 g destilliertes Wasser
3 g nichtionogene Siliconemulsion
Die Durchfithrung erfolgte wie in Beispiel ! beschrieben. Es wurde ein pH-Wert
von 6,90 eingestellt.

Beispiel 6:

Zusammensetzung der Stammldsungen wie in Beispiel 1, die zur Neutralisation

bendtigte NaOH wurde jedoch mit Lésung 11 vorgelegt, pH = 7,60.
Beispiel 7:

Lésung It 667 g 2,4-DP-Athylhexylester techn. (entspr. WHO-S‘pez‘_.i-.
~ fikation) o
19 g Fettsdurepolyglycolester

Ldung II: 383 g destilliertes Wasser
95 g Athylenglycol .
19,0 g phosphatiertes Nonylphenylpolyithlenoxid (3 bis 14
Mole KO), pH = 4,5 bis 5. |
3,0 g nichtionogene Siliconemulsion

20 m! der Lésung Il wurden vorgelegt und 72 g der Losung I mit Hilfe eines
hochtourigenMixers (Ultra Turrax) eingeriihrt, Die Mischung erwdrmte sich
dabei auf ca. 60°C. Nach 5miniitigem Riihren wurde mit halbnormaler NaOH-
Losung auf pH = 7,50 eingestellt, mit Ldsung Il auf 100 g aufgefiillt und
nochmals kurz durchgeriihrt. |

Beispiel 8:

Losung I: 667 g 2,4-DP-Athylhexylester techn.
19 g Fettsdurepolyglycolester

Losung II: 383 g destilliertes Wasser
‘ 95 g Athylenglycol



19,0 g Kthylenoxid-K;)ndensat an Fettamin (9 bis 11 Mole
KO) | - |

3,0 g nichtionogene Siliconemulsion

Die Durchfiihrung erfolgte wie in Beispiel 7 béschrieben. Es wurde ein pH-Wert
von 7,55 eingestellt. - '

Beispiel 9:

Losungl: 655 g MCPA-Athylhexylester techn.
18,8 g Fettsdurepolyglycolester

Losung II: 823 g destilliertes Wasser
9% g Athylenglycol
20,0 - phosphatiertes Nonylphenylpoly&thylenoxid (3 bis 14
Mole AO), pH = 6,5

3,0 g nichtionogene Siliconemulsion

oQ

200 ml Lasung Il wurden in einem Mb(ér_ (Starmix) vorgelegt und L&sung I
langsam eing‘éﬁjhrt,.sodafs eine einheitliche Emulsion entstand. Das Gemisch -
wurde auf 70°C erwdrmt, und mittels einer Kreiselpumpe im kontinuierlichen :‘
DurchfluB mit ca. 50 ml/min. homogenisiert. AnschlieBend erfolgte die Neu-
tralisation mit halbnormaler NaOH-L&sung und das Auffiillen mit L8sung II auf
1000 g. Die Emulsion zeigte einen pH-Wert von 7,40. |

Beispiel 10:

CMPP-Butylglycolester gereinigt

oa

Lésung I: 650,2
: 18,6 g Fettsdurepolyglycolester

Losung II: 19 g phosphatiertes Nonylphenylpolyéthylenoxid (3 bis 14 :
| Mole AO), pH = 4,5 bis 5. |
93 g Athylenglycol
817 g destilliertes Wasser

3 g nichtionogene Siliconemulsion
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Die Durchfiihrung erfolgte wie in Beispiel 7. Die Reinigung des CMPP-

Butylglycolesters wurde durch Ausriihren einer &dtherischen Ldsung des Estes

mit NaHCOB-LiSsung und anschlieBender Destillation vorgenommen. Die Emul-

sion zeigte einen pH-Wert von 6,85.

Beispiel 11:

Ldsung It 650,2
18,6

oQ

Losung II: 19 g

93 g
817 g

CMPP-Butylglyc'olester geréinigt

Fettsaurepolyglycolester

?\'thylenokid;Kondensat in Fettamin (9 bis 11 Mole
RO)

Athylenglycol

destilliertes Wasser

nichtionogene Siliconemulsion

Die Durchfiihrung erfolgte wie in Beispiel 10. Es wurde ein pH-Wert von 8,30

eingestellt.
Beispiel 12:

Losung I: 700 g

10

Losung II: 881,7 g
100

20 g

30 g

CMPP-Athylhexylester, gereinigt wie in Beispiel 10
Polyoxydthylentriglycerid und Alkylarylsulfonat

destilliertes Wasser

Athylenglycol

Athylenoxid-Kondensat an Fettamin (9 bis 11 Mole
RO)

nichtionogene Siliconemulsion

Die Emulsion wurde analog Beispiel 10 hergestellt, es stellte sich ein pH-Wert

von 9,50 ein.
Beispiel 13:
Lésung I 250 g

250 g
20 g

2,4-D-i-Propylester techn.
MCPA-Athylhexylester techn.

Fettsdurepolyglycolester
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Losung II: 20 g |

phosphatlertes Nonylph nylpolyathy venox

~ Mole AO), pH = 6, 5

100
880
3

Athylenglycol ‘
destllhertes Wasser-

nichtionogene Siliconemulsion

D1e Durchfuhrung erfolgte wie in Belsplel 1 beschneben Es wurde em pH—Wert

von 7,5 eingestellt..
Beispiel 14:

Ldsung It 700
20
Losung I: 22,7 g
100
877,0

3,0

. Die Duchfiihrung erfolgte

~ von 7,15 eingestellt.
Beispiel 15:

L&sung It 700
20

Ldsung II: 381,7
100
20,0

30 g

2,4,5-T-Athylhexylester techn.
Polyoxydthylentriglycerid und Alkylarylsulfonat, bi-
ologisch abbaubar

phosphatiertes Nonylphenylpolydthylenoxid (3 bis 14
Mole AO), pH = 6,5
Harnstoff

destilliertes Wasser

nichtionogene Siliconemulsion

wie in Beispiel 1 beschrieben. Es wurde ein pH-Wert

2,4-DP-Athylhexylester techn.

Mischung aus NonylphenylpolyéithylenoXid, Polyoxy-
dthylen-polyoxypropylen-blockpolymerisat (Molge- v
wicht 1800 bis 9000) und Alkylphenylsulfonat

destilliertes Wasser
Glycerin E ‘
phosphatiertes Nonylphenylpolyithylenoxid (3 bis 14
Mole AO), pH = 2 ‘

nichtionogene Siliconemulsion
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200 ml der Losung II wurden vorgelegt und Lésung I mit Hilfe eines Homorex-
Mixers eingeriihrt. Nach Ende der Zugabe wurde 10 Minuten auf héchster Stufe
weitergeriihrt, dann mit halbnormaler NaOH-Lé&sung auf pH = 7,50 eingestellt,
mit Losung IT auf 1000 g aufgefiillt und nochmals kurz nachgeriihrt.

Beispiel 16:

Losung It 700 g 2,4-DP-Athylhexylester techn.
20 g Mischung aus Nonylphenylpolyithylenoxid, Polyoxy-
dthylen-polyoxypropylen-blockpolymerisat  (Molge-
wicht 1800 bis 9000) und Alkylphenylsulfonat

Ldsung 1I: 881,7
100 g Glycerin

destilliertes Wasser

oQ

20 g phosphatiertes Nonylphenylpolyéthylenoxid (3 bis 14
Mole AO), pH = 2
3,0 g nichtionogene Siliconemulsion

200 ml der LSsung Il wurden vorgelegt und Losung I mit Hilfe eines Homorex-

- Mixers eingerijhrt. Nach Ende der Zugabe wurde 10 Minuten auf héchster Stufe
weitergeriihrt, mit L&sung II auf 1000 g aufgefiillt und nochmals kurz nachge-
rihrt, Der pH-Wert betrug 4,45.

Beispiel 17:

Losung I: 500 g MCPA-Athylhexylester techn.
' ' 20 g Fettsdurepolyglycolester

Ldsung m: .889 g destilliertes Wasser
100 g Athylenglycol . _
25,0 g Athylenoxid-Kondensat an Fettamin (9 bis 11 Mole
RO) '
3,0 g nichtionogene Siliconemulsion

Die Mischung und Homogenisierung erfolgfe wie in Beispiel 1 beschrieben. Es

wurde ein pH-Wert von 8,05 eingestellt.



232975 7 >

~ Beispiel 18

Losung I: 400 g MCPA-Athylhexylester techn.
20 g Fettsdurepolyglycolester

Lasung II: 889 g destilliertes Wa$ser
100 g Athylenglycol
25,0 g Athylenoxid-Kondensat an Fettamin (9 bis 11 Mole
)

3,0 g nichtionogene Siliconemulsion

Die Mischung 'und Homogem51erung erfolgte wie in Belsplel 1 beschrieben. Es

wurde ein pH-Wert von 8,1 emgestellt
Beispiel 19:

~ Lasung It 500 g MCPA-Athylhexylester techn.
' 20 g Fettsdurepolyglycolester

Losung II: 880 g destilliertes Wasser
100 g Athylenglycol

10 g Athylenox1d—Kondensat an Fettamln (9 bis 1t Mole

‘ AO)

1,5 nichtionogene Siliconemulsion

80,0 g 2%ige Lésung von Xanthangummi

- o

400 ml der Lésung II wurden vorgelegt und L&sung I wie bei Beispiel !
eingeriihrt, mit halbnormaler NaOH auf pH = 7,80 gestellt und mit Wasser:
Athylenglycol 9:1 aufgefiillt.

Beispiel 20:

Losung I: 400 g MCPA-Athylhexylester techn.
20 g Fettsdurepolyglycolester
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Ldsung II: 880
100
10

1,5
130

oQ o9

destilliertes Wasser

Athylenglycol

Athylenoxid-Kondensat an Fettamin (9 bis 11 Mole
R0) '
nichtionogene Siliconemulsion

2%ige Losung von Xanthangummi

Die Durchfiihrung erfolgte wie in Beispiel 18 beschrieben. Es wurde ein pH-

Wert von 7,9 eingestellt,

Beispiel 21:

Ldsung It 600
20

Lésung II: 386
98,4
15,5

MCPA-Athylhexylester techn,
Alkylarylpolyglycoldther

dest.Wasser
Athylenglykol
phosphatiertes Alkylarylpolyéthylenoxid

Die Durchfiihrung erfolgte wie in Beispiel 1 beschrieben. Es wurde ein pH-Wert

. von 7,45 eingestellt.
Beispiel 22:

Ldsung I: 650
20

L&sung 1I: 897,7
99,7
13,9

oR Ogu O’ Oa Ou

2,4,D-Butylester
Fettsdurepolyglycolester

destilliertes Wasser

Athylenglykol

phosphatiertes Alkylarylpolyathylenoxid

Die Durchfihrung erfolgte wie in Beispiel 1 beschrieben. Es wurde ein pH-Wert’

von 7,13 eingestellt.
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Erfindungsanspriiche:

l. Verfahren zur Herstell&ng einer lagefstabilen, konzentrierten Emulsion von
herbizid wirkenden Phenoxyalkancarbonsiureestern unter Verwendung eines
dllgslichen Emulgators und eines wasserldslichen Dispergators, dadurch
gekennzeichnet, daB zur Herstellung eines Konzentrates auf wiBriger Basis
mit einem Wirkstoffgehalt von 30 bis 75 % und einer Viskositit von 50 bis
3000 mPa.s aus einem oder mehreren Phehoxyalkancarbonséiureestern und
mindestens einem in dem Ester lgslichen ionischen oder nichtionischen
Emulgator mit einem:HLB-Wert von 9 bis 16 eine Losung 1 bereitet wird,
wobei auf 100 Gew.Teile dieser Losung I | bis 10 Gew.Teile Emulgator oder
Emulgatorgemisch zur Anwendung kommen, diese Ldsung mit einer wéaRri-
gen Lésung II, die einen ionischen oder nichtionischen, wasserldslichen -
Dispergator und gegebenenfalls ein (ibliches Kilteschutz- und/oder ein -
iibliches Antischdummittel enth&lt, wobei auf 100 Teile dieser wéBrigen
Lésung II 0,5 bis 5 Gew.Teile Dispergator zur Anwendung kommen,
gemischt und anschlieffend bei Temperaturen von {5 bis 90°C bis zu einer
TropfengrdBe von I bis 5 /um homogenisiert und vor oder nach der Homoge-
nisierung nétigenfalls der pH-Wert der Mischung auf Werte zuwischen # und

10 eingestellt wird, worauf das Homogenisat auf das gewiinschte Endvolu-

men verdinnt wird.

2. Verfahren nach Anspruch |, dadurch gekennzeichnet, daB die lagerstabile,

konzentrierte Emulsion eine Viskositit von 500 bis 1500 mPa.s aufweist.

3. Veriahren nach den Anspriichen 1 und 2, dadurch gekennzeichnet, daB die
Konzentration des Emulgators oder Emulgatorgemisches in der Losung 1 2

bis 4 Gew.Teile, bezogen auf 100 Gew.Teile der Losung 1, betrdgt.

4. Verfahren nach den Anspriichen 1 und 2, dadurch gekennzeichnet, da} die -
Konzentration des wasserl8slichen Dispergators in der Ldsung 11 1 bis 3

_ G«ev;/,,’l'éile7 bezogen auf 100 Gew.Teile der L3sung II, betrédgt.

5. Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daf der

Dispergator ein anionischer, hochmolekularer Dispergator ist. =



Z 3 2 9 7 5 7 ‘}.'19'4;‘:"

6. Verfahren nach den Anspruchen 1 bis 5, dadurch gekennzexchnet daB bis

zur Erreichung einer Tropfengroﬁe von 2 blS 3 /um homogemslert wird.

7. Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 6, 'dadur'i:h gekennzeichnet, daB ein
vorgereinigter neutraler Ester emgesetzt w1rd wobe1 sich ein pH-Wert im

Bereich von 6 blS 10 e1nstellt.

1471981
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