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Patentanspriiche:

1. Verfahren zur Herstellurg einer stabilen wéBrigen Suspensionskonzentratzusammensetzung von
Pandimethelin allein oder in Kombination mit einem oder mehreren sekundéren Pestiziden,
dadurch gekennzeichnet, daR es die folgenden Schritte umfat/Emulgieren des geschmolzenen
Pendimethalins unter Riihren in heiBem Wasser, das eine Temperatur von 50°C bis 80°C aufweist
und ein oberfldctienaktives Mittel, Antischaummittel und Suspendiermittel enthélt; Mahlen des
entstehenden Gemischs unter Abkiihlen auf eine Temperatur von 20°C bis 25°C; Altern des
entstehenden gaklihlten Gemischs fiir 0,5 bis 48,0 Stunden; Zusetzen, wenn gewiinscht, eines
sekundéren Pestizids; zweites Mahlen; Zusetzen von Konservierurgsmitteln, oberflichenaktiven
Mitteln, Suspendiermitteln, Gefrierschutzmitteln.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daR das oberflichenaktive Mittel ein
Ethylenoxid-Propylenoxid-Kondensat; Alkyl,aryl- oder Aryl:arylethoxylat und Derivate davon;
Lignosulfonate; Cresol-Formaldehyd-Kondensate und -Sulionate; Naphthalen-Formaldehyd-
Kondensate und -Sulfonate; Polycarboxylate und Derivate davon; und ein Gemisch davon ist,

3. Verfabren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, da8 das Suspendiermittel
Polysaccharidgurnmi ist.

4. Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekennzelchnet, daB das Konservierungsmittel 0,2% bis 10%
einer 38%igen Formaldehydldsung oder Propylparahydroxybenzoat, 2-Brom-2-nitropropan-1,3-
diol, Natriumbenzoat, Glutaraldehyd, O-Phenylphenol, Benzisothiazolinone, 5-Chlor-2-methyl-4-
isothiazolin-3-on, Pentachlorphenyl, 2-4-Dichlorbenzylalcohol oder ein Gemisch davon ist.

Anwendungsgeblet der Erfindung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung einer wiBrigen Suspensionskonzentratzusammensetzung von
Pendimethalin,

Charakterlistik des bekannten Standes der Technlk

Pestizide Suspensionskonzentratzusammensstzungan oder wiBrige flleRfahige Zusammensetzungen sind konzentrierte
Suspensionen von wasserunléslichan Pestiziden und Gemischen von Pestiziden in einem wiRrigen System,

Dieso wikrigen Zusammensetzungen enthalten héufig etwa 10 bis 1SMa.-% eines festen Pestizids oder sines Gemisches von
fosten Pestiziden, womit eine Methode zum Einsatz dieser Pustizide, diein einem wiBrigen Medium relativ wasserunl8slich sind,
vorgestellt wird. Da diese Arten von Zusammensstzungen die erwlinschten Merkmale einer dicken Flissigkeit haben, kdnnen sie
gegossen oder gepumpt werden, So werden einige Probleme wie Staiiben, das bei festen Zusammensetzungen von
Spritzpulvern und Granulaten auftreten kann, vermieden. AuRerdem haven diese Konzentrate auf Wasserbasis noch den
zusétzlichen Vortell, daB sie nicht den Einsatz von organischen Lésungsmitteln notwendig machen, die oft in emulglerbaren
Konzentraten vorhanden sind.

Aus dieser Griinden Ist es wiinschenswert, Pestizide als Suspensionskonzentrate oder wiRrige flieBféhige Mittel zu formulieren,
Solche Formulierungen haben allerdings ihre eigenen Problsme wie Gelieren, Zusammenbacken und Absstzen, sowie
Probleme, die sich aus den physikalischen und chemischen Merkmalen der Pestizide oder Pestizidgemische ergeben. Zum
Beisplel 1481 sich das Dinitroanilin Pendimethalin etwas schwer formulieran, und in einigen Schriften sind diese
Formulierungsprobleme angesprochen worden.,

Die mit der Entwicklung von Suspensionskonzentratzusammensetzungen mit Gehalt an niedrigschmelzenden
Wirkbestandteilen, allsin oder kombiniert mit héherschmelzenden Wirkbustandteilen, in Zusammenhang stehenden Problemo
werden in der BRD-Patentanmeldung DE 3302648A 1 beschrieben. DE 3302648A 1 beschiftigt sich mit den Problemen einer
wiiirigen Mischdispersion aus einem niedrigschmelzenden Wirkbestandteil in einem L&sungsmittel von Phthalséure-C,~
Cy2-Alkylestern in Kombination mit einem wiiBrigen Suspensionskonzentrat mit Gehalt an elnem oder mehreran
Wirkbestandteilen als Alternative zu einem Suspensionskonzentrat mit Gehalt an niedrigschmelzanden Wirkbestandtellen wia
Pendimethalin{N-(1-ethylpropyl)-2,8-dinotro-3,4-xylidin]. Der Grund filr den alternativen L8sungsweg in dieser Anmeldung
besteht in dem Unvermégen, durch verschiedene Verfahren einschlieBlich der der Europiischen Patentanmeldung 0332912
stabile Suspensionskonzantrate herzustellen, Diese EPO-Anmeldung beschreibt Insektizide
Suspensionskonzentratzusammensetzungen von Phosalon und Zusatzmitteln, die mit geschmolzenem Insektizid hergestelit
werden kénnen,

Pondimethalin 188t sich aus verschiedenen Grilnden nicht nur in elnem Suspensionskonzentrat, sondern auch In anderen
Formen schwer formulleren. Der eino Grund Ist, daB polymorphe Kristalle von Pendimethalin vorhanden sind, orange
Mikrokristalle und gelbe Mikrokristalle, wobei die orange Form iberwiegt. Wurde Pendimethalin in anderer Form als in
Suspensionskonzentraten formuliert, muBte stabilislertes Pendimethalin eingesetzt werden. Die US-Patente 4.082.637 und .
4.160.969 offenbaren Zusammensetzungen, die entweder ein Natriumdialky!(Cy~Cy)-sulfosuccinat oder ein ethoxyllertes
B-Diamin gem#8 der Beschrelbung enthalten. Diese Patente beschreiben die Verwendung von Sulfosuccinaten und 8-Diaminen
2ur Stabilisierung der Kristallform von Pendimethalin in der gelben Form und zur Formulierung von Pendimethalin In einer
Spritzpulverzusammansetzung.
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Pendimethalin liegt nicht nur in zwei Kristallformen vor, sondern eine weitere Kristallisierung erfolgt, wenn Pendimethalin
endglltig formuliert wird. Diese Formulierungen sind oft mit Stabilitatsproblemen im Zusammenhang mit rascher
Kristallbildung des Endproduktes behaftat. Sehr groBe, langliche Kristalle {etwa 3000 Mikrometer lang) werden in den
endgliltigen Formulierungen gebildet, was Instabilité: zur Folge hat. Folglichist die Formulierung von Zusammensetzungen, bei
denen sichkeine solchen léngtichen Kristalle bilden, entscheidend fiir die Stabilitit von Pendimethalinzusammensetzungenund
notwendig, um eine gleichméRige Verieiluny der Wirkverbinduny fiir die Anwendung zu erzielen.

Zisl der Erfindung

Ziel der Erfindung ist es daher, ein Verfahren zur Herstellung eincr wiiBrigen Suspensionskonzentratzusammensetzung oder
einer wiilrigen fileRf4higen Zusammensatzung des niedrigschmelzenden Dinitroanilins Pendimethalin, allein oder in
Kemb!nation mit anderen Pestiziden, zur Vorfilgung zu stelien. Zwar kann jedes sekundére Pestizid verwendet werden, aber die
Pestizide mit héheren Schmelzpunkten oder wasserl8s'iche Pestizide sind fiir das erfindungsgem#RBe Verfahren geslgnet. Es ist
ein weiteres Ziel der Erfindung, ein solches Verfahren zur Verfilgung zu stellen, bei dem die Endzusammensetzungen nicht die
Bildung lénglicher Kristalle zur Folge haben, die die Verarbeitung stéren und die Wirkstoffwirksamkeit bei der Anwendung

‘beeintréchtigen.

Darlegung des Wescns der Erfindung

Die Erfindung betrifft, wie bereits angefithrt, die Herstellung stabiler wiBriger Suspensionskonzentratzusammensetzungen oder
wiéBriger flieBfahiger Zusammensetzungen, die Pendimethalin allein oder kombiniert mit andaren Pestiziden enthalten. Zwar
kénnen die melisten sekundéren Pestizide verwendet werden, aber die mit einem Schmelzpunkt iber 70°C oder wasserlbsliche
Pestizide signen sich fir das erfindungsgem#Be Verfahren am besten.

Das erfindungsgem#Be Verfahren wird im Prinzip durchgefiihrt, indem eine Emulsion von geschmolzenem Pendimethalin in
Wasser, worin die Cofarmulierungsmittel, oberflichenaktiven Mittel, Dispergiar- und/oder Netzmitte!, Antischaummittel und
Suspendiermittel enthalten sind, hergestellt wird. Diese Emulsion hat eine durchschnittliche TrdpfehengrdBe von weniger als
2 Mikrometer bis etwa 10 Mikrometes, vorzugsweise 2 Mikrometer bis 6 Mikrometar, Die Emuision wird dann gekahit und
wahiweise gemahlen, um eine durchschnittliche TellchengréBe suspendisrter Tellchen von weiiger als 20pm, vorzugsweise
weniger als 5um, zu erzielen.

Die hergesteilten Zusammensetzungen enthalten, auf der Basis Masse/Volumen, etwa 6,0% bis 60,0% Pendimethalin; etwa 0%
bl460,0% eines odar mehrersr sekundirer Pestizide mit einem Schmelzpunkt iiber 70°C oder in wasserldslicher Form, etwa 3,0%
bis 30,0% Coformulierungsmittel wie oberflachenaktive Mittel, Dispergiermittel, Netzmittel, Gefrierschutzmittel,
Antischaummittel, Einaickmittel, Pflanzengumrais, Konservierungsmitte! und 20,0% bis 92% Wasser.

Zum Einsatz bel dem erfindungsgemiBen Verfahren gesignete Pastizide umfassen Harnstoffe, Triazine, Imidazolinone allein
oder in Kombination, um nur einige 2u nennen, Fungizide, Insektizide und Pflanzenwachstumsreguletoren, die einen
Schmelzpunkt Gber 70°C haben und/oder physikalische Eigenschaften besitzen, die die Herstellung wiBriger
Suspensionskonzentratzusammensatzungen orlauben, kdnnen ebenfalls in dsn erfindungsgemaBen Zusammensetzungen
verwendet werden,

AuBlerdem lassen sich wasser!sliche Pestizide wie Difenzoquat, Aminsalze, Alkali- oder Alkalimetailsalze von loxynil,
Bromoxynil, Phenoxyessigsiuren und Imidazolinylcarbonsiuren wie 2-(4-1sopropyl-4-rmethyl-6-oxo-2-imidazolin-2-yl)-3-
chinolin-carbonséure u. . leicht in stabile waBrige Suspensionskonzentratzusammensetzungen einarbeiten,

Bevorzugte htherschmelzende (Uber 70°C) Komponenten zum Einsatz in den wiBrigen Suspensionszusammensetzungen der
Erfindung mit Pendimethalingehalt umfassen: Isoproturon, [N,N-Dimethyl-N'-{4-(1-methylethyl)phenyl)harnstoff]; Linuron,
(N-{3,4-Dichlorphenyl)-N’-methoxy-N'-methylharnstoff]; Metoxuron, (N’-(3-Chlor-4-methoxyphenyl)N,N-dimethylharnstoff};
Chilortolurot., [N-{3-Chlor-4-methylphenyl)-N,N-dimethylharnstoff]; Atrazin, [2-Chlor-4-ethylamino-6-isopropylamino-1,3,5-
triazin); Imidazolinonherbizide wie 2-(4-Isopropyl-4-methyl-6-oxo-2-Imidazolin-2-yl)-3-chinolincarbonsaure und wasserlsliche
Salze davon, und das Isomergemisch von Methyl-8-(4-Isopropyl-4-methyl-6-oxo-2-imidazolin-2-yl)-m-toluat und Methyl-2-(4-
Isopropyl-4-methyl-6-oxo-2-imidazolin-2-yl)toluat. Andere sekundére Wirkkomponenten umfassen Terbutylszin, 2-tert-
Butylamino-4-chlor-8-ethylamino-1,3,5-triazin und Metalochlor, 2-Chlor-6'-ethyl-N-{2-methoxy-1-maethylethyl)acet-o-toluldid.
Oherflichenaktive Mittel {einschlieBlich Disperglermitiel und/oder Netzmittel), die fiir das erfindungsgemiBe Verfahren
geelgnet sind, umfassen: Ethylenoxid-Propyl snoxid-Kondensate; Alkyl,ary!- und Aryl,arylethoxylate und Derivate davon;
Lignosulfonate; Cresol- und Naphthalen-Forinaldshyd-Kondensate und -sulfonate; Polycarboxylate und Derivate davon; und
Gemische davon.

Im allgemeinen wurde festgestellt, daB anionische Polymere wie Cresol-Formaldehyd-Kondensate und ihre Sulfonate,
Naphthalen-Formaldehyd-Kondensate und ihre Sulfonate und Lignosulfonate die Kristallbildung wihrend der Lagerung
minimieren, und daher werden sie bevorzugt. Suspendlermittel wie Polysaccharidgummis wie Xanthangummi, Guargummi;
Gummi arabicum und Cellulosederivate u. 4, sind geelgnet als Zusatz zur helBen Emulsion in Mengen von etwa 0,02% bis 3,0%
(Masse/7olumen). Diese unterstiitzen die Stabilislerung der Emulsion bel einer gawiinschien Tr8pfchengréBe dusch Erhdhen
der Viskositdt der Emulsion von elner Anfangsviskositét von etwa 100cP auf etwa 1000¢P oder mehr vor dem Abkdhlen.
Konservierungsmittel zur Verhinderung des Verderbens der erfindungsgeman hergesteliten Zusammensetzungen durch
Mikroben werden, wenn notwendig, ebenfalls verwendet, Ein Belsplel ist eino 38%ige Formaldehydlésung. Andere
Konservierungsmitiel umfassen Methyl- und Propylparahydroxybenzoat, 2-Brom-2-nitropropan-1,3-diol-Natriumbenzoat,
Gluteraldehyd, O-Phenylphenol, Benzisothiazolinone, 5-Chlor-2-methyl-4-isothiazolin-3-on, Pentachlorphenol, 2-4-
Dichlorbenzylalcohol, Gemische davon und endere Im Fachgeblet bekannte. Siliconantischaummitte! sind in wen
orfindungsgemifen Zusammensetzungen von Nutzen,
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Gefrierschutzmittel wie Ethylenglycol, Propylenglycol, andere Glycole, Glycerin oder Harnstoff kénnen dann zu den
entsprechenden wiBrigen Suspensionskonzentratzusammensstzungen hinzugegeben werden. Weitere oberflichenaktive
Mittel, Konservierungsmittel und Eindickmittel wie Tor«, ausgefaiite Silicamaterialien, Polyvinylalcohol, Polyvinylpyrrolidon,
Polyacralamide usw. k&nnen dann ebenso zugssetzt werden wie hdherschmelzende Wirkkomponenten oder ein
Susp.ensionskonzentrat, das andere Wirkkomponenten enthilt.

Das erfindungsgemBe Verfahran ist gekennzeichnet durch: Emulgieren von geschmolzenem Pendimethalin in heiBem Wasser
{50°C bis 80°C), das ein oberflichenaktives Mittel und ein Antischaummittel enthalt, um die gawiinschte TropfchengréBe zu
erzielen. Dann wird ein Suspendiermittel zugesetzt. Die entstehende heile Emulsion wird gekdhit und geriihnt, so dal das
geschmolzene Material fest werden kann. Die entstehende Zusammensetzung kann dann auf Wunsch gemahlen werden, oder
auséitzlicho hherschmelzende Wirkkomponenten und Cofurmulierungsmittel wie Gefrierschutzmittel, oberflichenaktive Mittel,
Eindickmittel, Konservierungsmittel usw. oder ein vorgebildetes Suspensionskonzentrat, das eine oder mehrere
Wirkkomponenten und Zoformulierungsmittel enthalt, werden zugesetzt. Die wiBrige
Suspensionskonzentrutzusammensetzungen, die Pendimethalin in Kombination mit hsherschmelzenden oder wasserldslichen
Komponenten enthr ften, kdnnen dann suf Wunsch einem zusstzlichen Mahlvorgang unterzogen werden.

Das zuvor bescin '+l iene Herstellungsverfahren eignet sich fiir eine Vielzahl wahlweiser Verarbeitungsschritte wie

1) die geschmolzene Emulsion wird ohne weltere Verarbeitung gekihit; ,

2) die geschmolzene Emulsion wird gekiihlt und wahlwelse werden andere Wirkkomponenten und Coformulierungsmittel
zugesetzt und dann gemahlen;

3) die geschmolzene Emulsion wird in Anwesenheit hherschmelzender Wirkkomponanten gemahlen und danach gekahit;

4) die geschmolzene Emulsion wird gleichzeitig gemahlen und gekahit, dann folgt Vermischen, um Kirstallisation zu gestatten
und Stehenlassen {,Altern*) mit oder ohne sekundére Wirkkomponenten und ein zweiter Mahlvorgang.

" Uberraschenderweiss kénnen stabile wiiBrige Suspensionskonzentratzusammensetzungen von Pendimathalin allein oder in
Kombination mit anderen pestiziden Wirkkomponanten nach den oben angefihrten Verfahren hergestellt werden. Sie enthalten,
auf der Basis Masse/Volumen:

5,0 bis 50% Psndimethalin;

0,05 bis 1,0% Antischaummittel;

2,0 bis 20,0% Gefrierschutzmittel;

2,0 bis 20,0 % oberflichenaktiva Mittel und Gemische von oberflichenaktiven Mitteln (Netz- und Dispergiermittel);

0,05 bis 3,0% Eindrickmittel;

0,01 bis 1,0% i{onservierungsmitte!;

0,05 bis 2,6 % Suspendiermittel;

und Wasser bis auf insgesamt 100%,

Diese Zusammensetzungen bilden nach der Verarbeitung keine groBen langlichen Krists:le. Daher werden Verarbeitung und
Herstellung nicht aufgrund von Kristallwachstum verzégert. AuBerdem sind die Zusammensetzungen stabil und es scheldet sich
keine Wirkkompcnente in diesen groBen (3000 Mikrometer) Kristallen ab. Und was am wichtigsten ist, die Anwendung dieser
Zusammenczetzungen ergibt eine gleichm#Bige Dispergierbarkeit der Wirkkomponente,

Ausfdhrungsbeisplele
Dis Erfindung soll nachstehend anhand eiriiger Baispiele nsher erl4utert, aber nicht dadurch eingeschrénkt werden.

Belsplele 1 bls 23

Verfahren A

Herstellung stabilar wiRriger Suspensionskonzentratzusammensetzungen von Pendimethalin, alleln oder s Komblnation mit
anderen hdharschmelzenden Herblziden

Eine wiilriga L8sung, die oberflichenaktive Mittel und Antischaummittel enthalt, wird bei Temperaturen von 60°C bis 80°C
hergestellt. Dann wird das geschmolzene Pendimethalin (60°C bis 80°C) 2ugesetzt und ausreichend gerhrt, um eine Emulsion
2u gewinnen, die eine durchschnitiliche Tr8pfchengrdBe von etwa 2 Mikrometer bis 10 Mikrometer hat. Diess stabilisierte
Emulsion wird auf Umgebungstemperatur abgekahlt, wodruch das Pendimethalin fest werden kann, woraufhin die
gewinschten zusatzlichen Coformulierungsmittel oder Wirkkomponenten {Gefrierschutzmittel, Suspendiermittel,
oberflichenaktive Mittel, Postizide) zu der entstehenden wiBrigen Suspension von festem Pendimethalin hinzugegeben werden.
Die entstshende wiRrige Zusammensetzung wird gemahlen, um die gewilnschte durchschnittliche TeilchengréBe
suspendierter Tellcher von weniger als 20 Mikrometer, vorzugswelse weniger als 6 Mikrometer, zu erreichen. Und schlieBlich
warden zusétzliche Eindickrnittel, Konservierungsmittel, oder, auf Wunsch, oberflichenaktive Mitte! der wirigen
Zusammensetzung belgemischt, Diese wird dann als wiBrige Suspensionszusammensetzung abgepackt,

Nach der vorstehend beschrisbenan Verfahrenswelse entstehen die in Tabelle | aufgefUhrten stabilen wiirigen
Suspensionskonzentratzusammensotzungen.



Tabelle !

Zusammensetzung 1 2 3 4

5

6

Belspiel

7 8 9 10

11

12

13
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14

15

Pendimethalin
{unstabilisiert)
Isoproturon
Chlortoluron
Isomergemisck von
Methy!-6-(4-isopropyl-
4-methyl-5-640-2-imida-
zolin-2-yl)-m-toluatund
Methyl-2-{4-isopropyl-
4-meihyi-5-0xo0-2-imida-
" zolin-2-yljtoluat
Na*-Cresoi-Formalde-
hyd-Kondensat
Na*-Cresol-Formalde-
hyd-Kondensat,
sulfoniert
Na*-Laurylsulfat
Ca**-Lignosulfonet
Alkylphenolethoxylat
Harnstoff
Silica, ausgefalit
Xanthangummi
Formaldehyd,
38%lge Lésung
Siliconantischaummittel
Ethylengiycol
Ethylenoxid-Propy-
lenoxid-Kondensat
Wasser

260 260 236 200

260 260 238
- 30,0

5,0 5,0

3,0
05

3,0

05 05 05

8,0
2,0
0,1

8,0
2,0
0,1

8,0
2,0
0,1

8,0
2,0
01

0,25
0,1

0,25
0,2

0,26
0,5

0,25
0,25

Q¢ as Qas GOs

Tabelle | (Fortsetzung)
16

Zusammensetzung 17

125 26,0

315

3,0
0,5

8,0
2,0
01

1

0,25

05

as

260 260 260 26,0

26,0 260 260 260

2,5

3,0
05
2,0

30
0,5

2,0
0.1

2,0
0,1

0,25
0,2

0,25
0,2
8,0

0,25
0,76

0,25
0,2
8,0

0,25
0,2
8,0

2,0

Qs Qs Qs as @S

Beispiel

19 20

200 200

30,0 30,0

0,2

0,5
0,2

2,0
as

21

26,0

26,0

22

23,6

23,6

40,0

23

26,0
26,0

Pendimethalin 20,0
Isoproturon

Chlortoluzon

Harnstoif
Siliconantischaummittel
Xanthangummi

Formaldehyd,

38%tige Lbsung

Silicy, ausgefallt
Na‘*-Naphthalen-Formaldehyd-
Kondensat 1.5
Na*-Oleoylmethyltaurid 1,5
Ethylenoxid-Propylenoxid-
Copolymer

Ethylenglycol
Na*-Cresol-Forma'dehyd-
Kondensat, sulfonlert
Na*-Carboxymethylcellulose
Polyvinylalcohol
Polyvinylpyrollidon
Na*-Lignosulfonat

China Clay

Calciumchlorid
Na*-Polyacrylat
Propoxyliertes Alkylaryl-
othoxylat

30,0
04
0,05

0,126
2,5

8,0

Wasser

20,0 20,0

30,0 30,0

0,5 0,5

20,0
30,0

0,6
0,05

0,125
2,0

3.6
8,0

26,0
26,0

26,0
26,0

10,0
0,5
0,1

0,26
2,0

~ olsaufinsy vsamt 100 %
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Beisplele 24 bis 44

Verfahren B ‘

Horstellung stabiler waRriger Suspensionskonzentratzusemmensetzungen von Pendimethalin, alleln oder in Kombination mit
anderen Wirkkomponenten

Eine wiRrige L8sung, dia oberfléche naktive(s) Mittel und Antischaummittel enthélt, wird bei einer Temperatur von 50°C bis 89°C
hergestelit. Dann wird das geschmolzene Pendimethalin (60°C bis 80°C) zu der wéBrigen Ldsung hinzugegeben, wobei
ausreichend gertihrt wird, um eine Emulsion mit einer durchschnittlichen TropfchengroBe von etwa 2 bis 10 Mikrometer zu
erhalten, Zui Stabilisierung der auf diese Weise gewonnenen Emulsionen wird ausreichend Suspendiermittel zugesetzt und die
Emulsion w'rd auf Umgebungstemperatur abgekihlt, so da das Pendimethalin fest werden kann, woraufhin, auf Wunsch, die
2usétzlichen Coformulierungsmittel der Emulsion beigemischt werden, Diese kann dann abgepackt werden,

AuBerdenm wird eine Suspension eines Pestizids mit einem Schmelzpunkt Ober 70°C hargesteilt und auf sine geelgnete
durchschnittlichs Tellchengré8e gemahlen (d. h, weniger als 20 Mikrometer, vorzugswelse weniger als § Mikrometer), oder es
wird eine wiiRrige Lésung hergestellt, die die gewinschte Menge eines wasserl3slichen Pestizids enthait.

Eine der beiden wird dann der oben hergestellten Suspensionskonzentratzusammensetzung von Pendimethalin beigemischt,
SchlieBlich werden auf Wunsch zusétzliche Eindickmittsl, Konservierungsittel odor oberflichenaktive Mittel zugesetzt, und
das ynistehende Gemisch wird danr als die gemischte wiRrige Suspensiontkonientratzusammensetzung abgepackt, Nach der
-vorstehend beschriebenen Verfahrensweise entstehen die in Tabelle Ii aufgefthrten stabilen, wiRrigen
Suspensionskonzentratzusammensetzungen.

Tabella !

Beispiel
Zusammensetzung 24 25 26 27 28
Pendimethalin (unstabilisiers) 23,6 23,6 236 23,6 23,6
Isoproturon 23,6 23,6 23,6 23,6 23,6
Na*-Cresol-Formaldehyd-Kondensat, sulfoniert -~ 30 41 3,0 43
Na*-Cresol-Formaldehyd-Kondansat 5,0 - - - -
Alkylphenolethoxylat - - - - 8,0
Na*-Oleoylmethyltaurid - 0,65 - - -
Na*-Laurylsulfat 0,6 - - 0,5 -
Harnstoff 8,0 8,0 8,0 - 8,0
Ethylenglycol - - - 8,0 -
Mischung aus Polyalkylenglycolether und
Polyoxyethylenalkylarylether - - 0,7 - -
Siliconantischaummittel 0,25 0,5 05 0,5 05
Silica 20 2,0 - 2,0 -
Xanthangummi 0,1 0,1 0,2 0,1 0,1
Formaldehyd, 38%ige Lésung 0,25 0,26 0,5 0,25 03
Wasser Qs Qs Qas Qs Qs
QS = quantum satis (ausreichendo Merge}
Tabelle |l (Fortsetzung)

Beispiel
Zusammensetzung 29 30 31 32 33
Pendimethalin (unstabilisiert) 20,0 20,0 20,0 26,0 30,0
Chlortoluron 30,0 30,0 - - -

Isomergemisch aus Methy!-6-(4-Isopropyl-4-
methyl-5-0x0-2-imidazolin-2-yl)-m-toluat und

Mathy!-2-(4-isopropyl-4-methyi-5-0x0-2-

Imidazolin-2-yl)toluat - - 12,6 12,6 -
Ammonium-2-(4-isopropyl-4-methyl-6-oxo-
2-imidazolin-2-yl)-3-chinoiincarbonsture

{L8sung) - .
Na*-Cresol-Formaldehyd-Kondensat, sulfonlert 3,0 36 - - -
Na*-Cresol-Formaldehyd-Kondensat - -

Triethanolaminsalz von Polyarylethoxy-

latphosphat - - - 1,3 -
Na*-Lignosulfonat - - - - 4,0
Ca**-Lignosulfonat - - 2,0 - -
Alkylphenolethoxylat - - 8,0 6,0 -
Na‘*-Laurylsulfat 0,6 - - - -
Harnstoff 8,0 8,0 8,0 -~ -



Tabelle Il (Fortsetzung)
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Beispiel
Zusammensetzung 29 30 31 32 33
Ethylenglycol - - - 5,0 8,0
Siliconantischaummitte! 0,6 0,1 0,5 0,4 0,5
Silica 2,0 0,1 2,0 2,0 0,75
Xanthangummi 0,1 0,2 0,1 0,1 0,1
Formaldehyd, 38%ige Lésung 0,25 0,5 0,26 0,25 €25
Eisessigibis pH7,4) - - - - -
Mischiung aus Polyalkylenglycoleth. und Poly-
oxyethylenalkylarylether - 0,55 - - -
Wasser Qs Qs Qs Qs Qs
Tabelle Il (Fortsetzung) .
Beisplel
Zusammensetzung 34 35 36 37 38 39
Pendimethalin (unstabilisiert) 339 40,0 40,0 40,0 40,0 33,0
Na*-Cresol-Formaldehyd-Kondensat,
sulfoniert - 4,2 - - - -
Na*-Cresol-Formaldehyd-Kondensat - - 4,7 - - 42
Triethaniolaminsalz von Polyarylethoxy-
latphosphat 34 - - - - -
Na*-Lignosulfonat - - - 48 - -
Harnstoff - - - - - 133
Ethylenglycol 8,0 8,0 - - 5,0 -
Siliconantischaummittel 0.1 0,6 0,9 0,3 1,0 03
Xanthangummi 0,1 0.1 0,1 01 0,2 0,16
Formaldehyd, 38%lige Lésung 0,25 0,256 0,25 0,25 0,5 04
Polycarboxylatderivat - - - - 3,0 -
Wasser Qs Qs Qs Qs Qas as
Tabelle ll (Fortsetzung)
Beispiel
Zusammensetzung 40 41 42 43 44
Pendimethalin (unstabilisiert) 273 30,0 27,3 30,0 30,0
Atrazin 18,2 20,0 18,2 20,0 20,0
Na*-Cresol-Formaldehyd-Kondensat,
sulfoniert 34 1,65 34 1,65 1,65
Triethanolaminsalz von Polyarylarylethoxylat-
phosphat - - - 1.9 19
Harnstoff 6,8 - - - 5,0
Ethylenglycol - 6,6 5,2 5,0 -
Mischung aus Polyalkylenglycoletherund
Polyoxyethylenalkylarylether 1,34 1,26 1,2 - -
Siliconantischaummittel 09 0,35 09 0,16 0,16
Silica - 0,6 - 04 04
Xanthangummli 0,2 0,1 0,2 0,1 0,1
Formaldehyd, 38%ige Ldsung 0,5 0,25 0,5 0,25 0,25
Wasser Qs Qs Qs Qs Qs
Belsplelo 45 und 48
Vorfahren Aund E

Herstellung stabller wiRriger Suspensionskonzentrate von Pendimethalin nach dem evfindungsgemaen Verfahren im
Verglelch zu dem Verfahren des Mahlens elner Emulsion unter Kbhlung

(Verfahren E)

Es wurde eine wiRrige Suspensionskonzentratzusammensexzung von Pendimethalin nach den Beispielen 1 bis 23, Verfahren A,
hergestellt. Zum Vergleich wurde eln Susper.sionskonzentrat von Pendimethalin nach der Beschreibung der

EPO-Anmeldung 033291.2 hergestelit.

Ein Gemisch aus heiBem Wasser (575¢m?), Ethylenglycol (60g) und einem anionischen oberflichenaktiven Mittel (ein Gemisch
aus dem Monophosphat und dem Diphosphat von Tristyrolphenol mit einem Polyoxyethylen aus 18 Oxyethyleneinheiten,
neutralisiert mit Triotharolamin, verkauft unter dem Handelsnamen Soprophor FL® von Rhone-Poulenc) (60g) wird kréftig



-7- 276 023

gerlhrt, wihrend 400g Pendimethalin zugesetzt werden. Das Gemisch wird dann in einer Dyno-Miihle mit einem Mantel fiir
schnelle Abkdhlung gemahlen. Es entsteht ein Gemisch, das die Mihle mit 24°C verlaBit und zu 88% einer Teilchengréfe unter
5 Mikrometer aufvvelst, was die Bildung eines Suspensionskonzentrats anzeigt.

Ein Xanthangumm:-Biopolymer eines Heteropolysaccharidtyps {1,5g), hergestelit durch Fermentation von Xanthomonas
campestris auf Kohlehydraten (Handelsname Rhodopol XB23, verkauft von Rhone-Poulenc) wird zugesetzt,

InTabelle lIf sind die Beobachtungen tiber die Stabilitét der beiden Zusammensetzungen zvsammengefait. Die Mahimethode
verhindert nicht das Auftreten liinglicher Kristelle, selbst bei zwei kurzen Lagerungsperiodr.n, und zwar einer von 3 Tagen bei
16°C und einar von drei Tagen bei 28°C.

Tabelle !l

Verfahren A~ erfindungsgem#Res Verfahren Verfahren E—Mahlzin mitKithlen®*

Zusammensetzung % (Ma./Vol.) Ergebnis Zusammensetzung % (Ma./Ma.) Ergebnis
Pendimethalin 40 (1)Nach8Wochen  Pendimethalin 40 Zwel Tests:
Suspendiermittel bei 28°Cweisen Suspendiermittel (1) GroBe Kristalle
Xanthangummi 0,02 95%der Teilcheneine  Xanthangummi 0,15 miteiner
(Zugabe vordem durchschnittliche {Zugabea nach dem Teilchengréfe bis
Kdhlen) TeilchengréBevon Mahlen und Kdhlen) 2u80x 6um
Oberfischenaktive wenigerals 156 X 4pm Oberflichenaktive erschienen nach
Mittel auf. Mittel 3Tagenbei 15°C
sulfoniertes Crasol- Gemischaus Mono- und auch bei
Formaldehyd- und Diphosphatvon 3tégigor Lagerung
Kondensat 4,0 Tristyrolphenol, bei28°C,
Polyethoxyliertes neutralisiert mit
Polymethylmetha- Triethanolamin
crylat 3,0 (Soprophor®FL) 5,0
Gefrierschutzmittel Gefrierschutzmittel
Harnstoff 5,0 Ethylenglyco! 5,0
Antischaummittel
Silikonantischaum-
mittel 05
Konservierungsmittel
Benzisothiazolon 0,1

® Handelsname von Soprosole, Abtellung von Rhone-Poulenc.
* Die bei der anfinglichen Suspenslonskonzentratzusammensetzung festgestelite TeilchengraBe betrlgt 2u 98% weniger als 5pum.

Beler ! :947 und 48

Zus® +nensetzungen

€« Bérjge Suspensionskonzentratzusammensetzung von Pendimethalin mit elnem sekundiren Pestizid wurde nach den
Beis..'en 1 bis 23 mit den folgenden Koamponenten hergestelit;

{% [Ma./Vol.))

Formel X FormelY

Pendimethalin 23,6 20,0
Isoproturon 23,6 -
Chlortoluron - -~
Na*-Cresol-Formaldehyd- 41 4,14

Kondensat, sulfoniert

oberfléchenaktives Mittel
Polycarboxylat, oberflichenaktives Mittel - 1,64
Mischung aus Polyalkylenglycolether und 0,N -

Polyoxyethylenalkylarylether
Harnstoff 8,0 8,0
Xanthangummi 0,2 0,2
Siliconantischutzmittel, 30%ig 0,6 03
Benzisothiazolinon - 0,033
Mothylparaben 0,1 -
Propylparat.en 0,05 -
Wasser auf 100% 100%




Belsplele 49 und 50
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Zusammensetzungen, hargestelit unter Anwendung des HelBemulsions-Doppelmahlverfahrens

Es wird eine heie Emulsion von gaschmolzenem Pendimethalin wie in den Beispielen 1 bis 23 hergestellt, wobei hsiBes
Pendimethalin zu der heiRen Losung von oberflichenaktivem Mittel hinzugegeben wird, wihrend mit einer hohen Scherkraft
gemischtwird. Die Temperatur betréigt 50°C bis 80°C und die TeilchengrdBe 2um bis 5pm. Die heiBe Emulsionwird dannin einer
Dyno-Miihle gei'nahlen und liegt in gesplitterter kristalliner Form vor (Miihleneingangstemperatur etwa 65°C,
Milhlenausgangstemperatur etwa 20°C bis 25°C). Dieses Gemisch 1a8t man Laltern”, damit sich die Umwandlung in orange
polymorphe Kristalle einstellen kann, Nach der Umwandiung, die gewthnlich 0,5 bis 48 Stunden dauert, erfolgt ein zweiter
Mahlvorgang in einer Dyno-Miihle. (Ein weiterer Pestizid-Wirkstoff wird in der Alterungsperiode zugesetzt.) Nach dem zweiten
Mahlvorgang werden letzte Coformulierungsmittel zugesetzt. Die folgenden Zusammensetzungen werden nach den oben

beschriehenen Verfahrensweisen hergestelit.

Pendimethalin, technisch

Soprophor®FL, oberfiichenaktives Mittel

Silnaolapse®
Propylenglycol
Wasser

Die Formulierung erfolgt folgendermaBen:

Konzentratvon oben
Rodopol, 2%ig, Gel
Wasser

Konzentratvon oben
Atrazin, technisch
Soprophor®FL
Propylenglycol
Wasser

auf

auf

auf

Konzentrat

%(Ma./Ma)

40,0
5,0
0,5
7,0

100%

8/1
1000
70
100%

% (Ma./Vol.)

75,0

20,9
1,25
1,256

100%
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