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Wikrokapseln avg Polyvinylalkohol und Verfahren zu deren
Herstellung T

Anwendungsgebiet der Trfindung

Gegenstand der Erfindung sind fliigsiges, wasserunlOsliches
Fillgut enthaltende Mikrokapseln mit Kepselhiillen sus was-
serléslichem Polyvinylalkohol und Verfahren zu deren Her-—
gtellung.

Charakterisbik der bekannten technischen Losungen

Die Technik der Mikroverkapselung gewamn in den letzten
Jabren zunehmend an Bedeutung, da es diese Methode er-
moglicht, Stoffe unterschiedlicher Aggregatzustinde in
eine nichtreaktive‘Kapsél einzuschlieBen. Zehlreiche me~
chanische und chemische Verfohren zur Kapselherstellung
wurden bereits beschrieben uvnd angewand® (vgle I. Be Vane-
degaer "Microencapsulation", Plenum Press, New Yorlk-London,

1974)«

Hinsichtlich der Verwendung der Mikrokapseln als Triager
flir vielerlel vergchiedens stoffe, wie z. B. Tinten~ und
Farbstoffe, pharmazeutische Produkte, chemische Reagenzien
uewe s wurde auch schon mehriach versueht, Pflenzensohutze
mittel in Mikrokapsein einzuseizei. ‘
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mittel vom Standpunkt der Handhabungssicherheif.

' Eln weliterer, besonderer Vorteil der erkstoff—Verkapselung
llegt in der dadurch mglichen Kombinierbarkeit von mitein-
ander nicht mischbaren:-oder sich gegenseltlg beeintrichti-
genden Wirkstoffen. So kbnnen verschiedene W1rkstoffe, die
sich gegenseitig oder auch durch duBere BEinfliisse, wie

z. B. infolge Hydrolyse oder Oxydation verandern wiirden,
getrennt verkapselt und dann miteinander gemischt werden.
Hiufig muSten bisher Kombinationen von untereiﬁander un=-
vertréglichen Wirkstoffen entweder ganz unterbleiben

oder nach getrennter Lagerung erst unmittelbar vor der
Applikation, bei Pflanzenschutzmitteln z. B, durch Mischen
im Spriihtank erzeugt werden. ,

Ein Vorteil der Verkapselung kann andererseits auch darin
bestehen, daB man dadurch auch eine verzﬁgerte'Freisetzung
des Wirkstoffs zum Zweck depotartiger Wirkung erzielen -
kann. In vielen Fillen ist es jedoch erwinscht bzw. erfor-
.deriich, daB die verkapselten Wirkstoffe bzw., Substanzen
bei der Applikation in mdglichst einfacher Weise, am besten
durch Wasser, schnell und vollsténdig freisetzbar sind.
Somit lag der vorliegenden Erfindung die Aufgabe zugrunde,
eine geeignete ILdsung flir dieses Problem zu finden.

" Es igt bereits bekannt, hydrophobe, Glige‘Flﬁssigkeiten
mit einem Hillmaterial aus Gelatine~CGummi arabicum/Carboxy-
methylzellulose zu verkapseln (vgl. DE=~OS 20 27 819).

Die dabei entstehenden Mikrokapseln sind jedoch in Vasser
stabil und geben ihr Fillgut nur langsam ab. '

Weiterhin ist in der DE-0S 21 03 528 die Herstellung von
klo nen Kapseln beschrieben, deren Wand aus mehreren
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Schichten, z. B, innen’ 2us Polyvinylalkohol und aufen aus
Gelatine besteht. Anch.diese Korper lassen sich erst durch

mehretindige Behandlung mit Wasser gcguocnd aufschlieBen.

Ferner igt in der US~PS 3 016 308 die Herstellung von
pulverartigen Mikrokapselformulierungen bo“chrlebong
welche eine ¢lige Flilssigkeit enthalten konnen und durch
Sprihtrecknung eines filmbildenden Polymeren in Gegen=
‘war+ des fein zerteilten Fillgutes erhalten werden. Als
waaableende Polymere werden U. a. Polyacrylate, Polym
ester~ und Furanharze, Polyurethane, Polyharnstolfe,
Polyamide, Vinylacetatpolymere sowle Zellulosederivate
vorgeschlagen. Mit Ausnshme der aus vergchiedenen Zellu-
logederivaten erhaltbaren Produlkic sind alle in kalbem
Wasser schwer 18glich oder gar unldslich. Aber auch die
aus Hydroxymethyl~, Hydroxyathyle, Carboxrﬂnth]m oder
lethylzellulos ederivaten erhililichen Mikrokapseln zelg en
beim Dispergieren in Wasser sehr lange Quell~ und ILoge-
zeiten. AuBerdem fithrt die Quellung der Zellulosepartikel
z. B. bei der Sprihapplikation in vielen F&llen zu Disen-
verstopfungen an den Ausbringgerdten.

Zziel der Frfindung

{berraschenderweise lasgen sich nach dem exfii dun sgemdfien

Verfahren insbesondere auch solche Wirkstoffe die sich

b
nach bekennten Methoden nur schwer oder gar nicht zu sta-
bilen BEmuleionskonzentraten formuliieren lassen, im gub

handhabbare pulverfdrmige Hapselfcrmulierungen iibe:

die iur die praktische Anweudung dos Wirkstofls
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sionskonzentraté alg auch sehr stabile anweﬁdungsfertige
‘Emulsionen bilden konnen, wobei liberraschenderweise das
geldste Hillmaterial gleichzeitig als Netz- und Dlspera
gier~ bzw,. Emulgiermittel wirkt und keine zusatzllchen
Emulgiermittel benttigt werden.

Bs ist aber auch mtglich, die erfindungsgeméﬁen Mikro~
kapselprodukte von Fall zu Fall durch Zusatz welterer
Netzmittel, Dispergiermittel und/oder Emulgiermittel
noch anwendungsspezifischer zu formulieren.

Daxlegung des Wesens der Erfindung

Es bestand die Aufgabe, hydrophobe, wasserunldsliche Sub-~
stanzen, wie z. B. Pflanzenschutzmittel, insbesondere
solche, die sich in Gegenwart andererIMittel oder auch
durch HuBere Einfliisse verdndern wiirden, durch geeignete
Maskierung unter Uberwindung der bekannten Schwierigkei~
‘ten und Nachteile so ruzubereiten, daB sich z. B, die .
Wirkstoffe der Pflanzenschutzmittel erst zum Zeitpunktv
der Feldapplikation durch Wasser innerhalb sehr kurzer
Zeit in anwendungsgeeigneter Form frelsetzen lassen.
Vbraussetzungahierfﬁr war somit eine Umhiillung der Wirk-
stoffe mit einer weitgehend indifferenten, filmbildenden
und gentigend schnell wasserldslichen Substanz. Bs zeigte
sich, daB in dieser H1n81cht wasserlgliche Zellulose-

und Stirkederivate zu in Wasser nur langsan 1osllchen und
dabei aufquellenden Produkten fihren, wihrend dagegen ver-
schiedene Polyvinylalkoholtypen liberraschenderweise den '
gestellten Anforderungen entsprachen. Is galt daher, unter
‘den bekannten Polyvinylalkoholtypen sclche avszuwahlen,
die in Bezug auf.Fllmblldungsvermogen-und Wassexlosllchkeit.A
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opthale Eigenschalten aufwelgen und andererseits bei der
Unhiillung der Wirkstoffe keline Stovungen beispielswelse
durch Agglomeratbildung swischen den eingelnen Kapsel-
teilchen verursachen. ’ “

Gegenstand der Erfindung ‘gind daher fliigsiges,. wasserunloge
liches Fillgut enthaltende Mlhrokan:elrg die dadurch ge~
kennzeilchnet sind, daf die Kaps eihullcn gug vwesseribglis
chem Polyvinylalkobol bestehene '

Gegenstand dex Effindﬁnv i1et weiterhin ein Verfahren zur
 Herstellung von Wikrokapseln durch Umhiillung von flilgsigen,
wasserunloglichen Subgtanzen, Substanzgemischen und Bube
stenzlosungen, das dadurch pekennzeichnet iet, dafl men die
flusq:”e, wasserunlogliche Phase in einex wigrigen Poly-
vinylalkoh071osunb dispsrgiert und die Dispersion an-~
schliefend durch Vasserentzug in ein puivorfoxmee Kapsel=-

produkt Uberfibrt.

Die Digperglerung exfolgt dabel vorzugswelse bel Tempera-

tuven von 10 bis 80 °C, insbesondere bei 20 bis 60 °c.

iDer Vasserentzug erfolgt vorzugawe eige durch uprvhtro slg~
nung der Digpersion, inghesondere bel Lufvelntrlttsuempeu
raturen von 120 bis 150 °¢.

Es konnen aber auch andere geelgnete Hasserentzugan @t}od“nv
‘anobwvﬂdt werden. Dic resulilerenden trockenen, pulverfiz-
migen und gut rieselfihigen Mikrokapselprodukie lassen

gich erfindungsgenil in VWassar gut redigpergieren, wobel

. - it e S A4 e .
das eingekapselte Filllgub in dispergierv » Foxm freigee
getet wird und eehr_bsﬂ‘ﬂrdige Diép@rsimaen by, Fmulslonen

bildet, die opakes Ausgehen begitzen kinnen.

~
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Als einzukapselndes Fillgut kommen generell alle fliissigen,
wasserunldslichen Substanzen, Substanzgemische oder Substanz-
18sungen infrage. Als solche seien beispielsweise U, a. ge-
nennt: Pestizide Wirkstoffe oder. W1rkstoffgemlsche oder -
deren ILosungen in inerten organlschen Losungsmltteln,r
pharmazeutische Produkte- bzw. Zubereltungen, Farbstoffe,
Tinten, chemische Reagenzien, Mineraltlprodukte, Metall~
bearbeitungshilfsmittel, Korrosionsschutzmittel. Bevorzugt
ales PFillgut sind pestizide Wirkstoffe, Wirkstoffgemische
oder deren Idsungen, wie sie z. Bs im Pflanzenschutz, in
der Schidlingsbekimpfung oder auf dem chemisch~technischen
Sektor eingesetzt werden. '

Die nach dem erfindungsgemifen Verfahren einzusetzende
fliissige, wasserunlogliche Phase besteht aus den einzu-
kapselnden, wasserunldslichen Substanzen, wie z. B. einem
Wirkstoff bzw. einem Wirkstoffgemisch oder einer mit Was-
ser nicht mischbaren Losung derselben in einem inerten
Isungsmittel in Konzentrationen von 1 bis 90, vorzugsweise
von 20 bis 80, insbesondere von 40 bis 70 GewW,~%e Als Lo-
sungsmittel kommen mit Wasger nicht mischbare Verbindungen,
wie ze. Be aromatische, aliphatische oder cycloaliphatische
Kohlenwasserstoffe, Alkohole, Ester, Ather oder Ketone in
Frage, insbesondere golche, deren Siedepunkte zweckmifiger~
 weige iiber dem des Wassers liegen, was Z. Be bei der Sprih-
trocknung der Dispersicn von Bedeutung ist, wie z. B,
Xylole, Memhyl 1aphthaline, Dime®thylnaphthaline, Paraffindle,
Cyclohexanon, 4~llethylcyclohexanon,. Cyclohexanol, i=Octanoly
Lssmgsaureheptyleute¢, Athylglykolacetat, Butyldlglykolacetat,
Isophoron oder Rapstl. Beil Wirkstoffgemischen konnen z. B.-
auch flilssige Wirkstoffe ggf. als Issungemittel fliir andere
Wirkstoffe dienen. Die f1u351ge, mit Wasser nicht mischbare
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Phase kann dariiber hinaus ggf. auch noch feste Bestandteile
in feindispergierter Form, wie Z. Be Wirkstoffe oder Farb-

stoffe oder Pigmente enthalteno

Die wiBrige Phase besteht erfindungsgemsf aus einer Poly-
vinylalkohollﬁsung,.insbésondere mit Gehaltentvon 2 bisg 50
Gew. =%, vorzugsweise 10 bis 30 Gew. =% eineg durch Teill-
verseifung von Polyvinylacetat hergestellten Polyvinyl~
alkohols (PVA) mit einem Hydrolysegrad von 72 bls 99
Kol«% und einer Vigkositdt von 2 bis 18 ¢P- (gemessen in
Aiper waBriger Losung bei 20 °C, entspre DIN 53 015).
Vorzugswelse verwendet man tei7"ergeifte‘Polyvinylalkohole
mit einem H“\ rolysegrad von 83 big 88 Mol-=% und niedriger
Viskositét, insbesoudere von 3 bis 5 cPe Bs ktnnen aber
guch htherviskose PVA-~Typen eingeselzt werden, wobel gich
allerdings die daraus horoeutGTJUen Kapselwinde ggle
schwerer bzw. langsamer in Wasser losen ktnnen als die
Kapselwinde sus niedriger viskosen PVA=-Typen. Vor allenm
bel Verwendung‘héherviskoser PVAmTypen kann die Zugabe
zusitzlicher Komponenten, welche die Bilgenschaften von
PVA-Tilmen modifizieren kinpen, wie z. B. Polydthylens
glykole, Glyz erin oder Trimethylolpropsn in llengen von

o big 50, vorzugsweigse 5 big 10 Gewe=ih, bezogen auf PVA,

PN

vorteilhatft _seine

Menge und Art des eingesetzlen PVA=Typs sowie ggf. zuge-
getzte HModl fiz'e“ungﬁmittel bestlmmen Wanddicke, Z&hig-
keit und VL@ﬂefauFlbﬁevermﬁgem der erhaltenen Kapselwinde.

Dabei ist auch zu beachven, daf eine Beeintrichtigung dey
Ioslichkeit der Polyvinyl atlkcholkevseln durch zugitzliche

v

“ﬁ<mﬁrdie Tinwirkung

VN i ™~
Falkctoren, wie Z. Be

. A . : Ci - - i -
m. B. vor bestimmien Siuren, Salzen odex’ von Aldehyden.

(9
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‘bedingt sein kann. So kamn z. B. durch die Einwirkung von
" Ammoniumchlorid, Watriume= oder Ammoniumdichromat, Borver-
bindungen oder Aldehyden, wie z. B. Formaldehyd oder
Glyoxal, die Wasserloslichkeit von PVA deutlich herabge~
getzt werden,

Zur Herstellung der Polyvinylalkohol~Ldsungen wird z. B.
das feste, kdrnige Polyvinylalkoholpulver unter. Rihren

in Wasser eingestreut und bis zur vollstindigen Losung,
gegébenenfalls bis auf 80 ~ 95 °C erwdrmt, da mit steigen-
der Temperatur die Geschwindigkeit des Losevorgangs zu~
nimnt,

Die praktische Durchfiihrung des erflndungsgemaﬁen Ver=-
fahrens erfolgt z. B. in der Welse, daB man die fliissige,
_wasserunlosliche Phase mit der wiBrigen Polyvinylalkohol~
16sung, die ggf. weitere 7zusatzstoffe enthalten kann,
zundchst vormischt. Der Anteil der wasserunltslichen Phase
kann dabei 20 ~ 80, vorzugsweise 40 - TO Vol.-% der gesamten
Mischung betragen. Zur Herstellung einer Dispersion wird |
diese Mischung dann in eine Zone hoher Turbulenz gebracht.
Zur Bildung einer Zone hoher Turbulenz kann man sich der
allgemein gebrauchllchen technischen Vorrlchtungen be~

" dienen. Dazu gehdren z., B. Rihrkessel mit Intensiv~

riihrer oder auch rohrenfdrmige Reaktoren mit den dafiir
geeiguneten Ruhrelnhelten und/oder ggf. geelgneten Homogenln
31erelnhe1ten. Die Zugabe kann diskontinuierlich oder, bel
Verwendung entsprechender Aggregate, guch kontinuierlich
erfolgen. Die Temperatur wahrend des Dispergierens kann
konstant gehalten, aber auch nach bestimmten Zeitab~
schnitten verindert werden. Sie sollte zweckmifBig in
Bereich von 10 bis 80 C vorzugswelse von 20 big 60 °C
liegen., Durch. eine solche Verfahrensweise kann eine
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Dispersion der wogsserunldslichen Phase in der "éBrigen
Po]yv1ny7a1r0h011osunv erzeugt wcrdnn9 in der die entst@nu
denen Tropfchen, Jje nach Ribr- bzw. Dispergierintensitét,
einen Durchmesser von 1 bis 50, vorzugswelse 5 big 10 Jum

begitzer.

Beim Rilhren der Dispergion kann es gelegentlich zu st~
render Schaumbildung kommen. Diese 183% sich jedoch
durch Zugabe eines geelgneten Antischaummittels, wie

7z, B. Triisobutylphosphat weitgehend unterdrlicken.

Ergibt es sich als wiinschenswert und zweckmifig, einen
begtimmbten pH-Wert einzustellen; so kenn dies vor, wéhe
rend oder auch noch nach dem Disperglervorgang erfolgens
In den meisten Fédllen kann jedoch auf eine solche zusitz-
liche HMaBnahme verzichtet werden.

- Die Ieclierung der erfindungsgemaﬁen Hikrokapseln exrfolgt
nun in der Weise, daB man der Dispersion in geeigneter
Weise dag Wasser entzieht, wobel sich das Hullmaterial

auf der Oberfliche der einzuschlieBenden flissigen, wasser=
unldslichen Substanzpartikel in Form eines gleichmdfig aus-
gebildeten Polyvinylalkoholfilms absche sidet. Hierzu eigned
gich besonders das Findiisen der Dispersion in einen cr~
wirmten Tuftstrom nach der Verfahrenswelse der Sprﬁh«
trockrung. Dabei muB allerdings beriickgichtigt werden, -

daB die vHederanfltsbarkeit deg PVA~TFilms durch zu starke

Warncbehandlung deutlich hershgesetzt werden kann. Man

arbeitet daher vorzugswelse mit Fingengstemperaturen von
o} e , ‘o ~
120 big 150 “C und Anpgangsienperaiured von 40 bis 60 °c

und sorgh dafiir, éafl sich das gctlockumué,-fPLbﬂgﬂ Mikr0m
kapselprodukt 1 *L¢0W“u'VhTT%{ckdmg in Zykloenen abs weidet
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und nicht an den Winden des Trockenaggregats léngere Zeit
theyrmisch belastet wird. Zur Vermeidung von Agglomerat-

~ bildung kamn die 7udosierung kleiner Mengen hochdisperser
Kieselsture bei der Sprilhtrocknung vorteilhaft sein. Durch
den vorgenannten Procknungsproze 158t sich dem PVA=~
Milimaterial das Wasser bis zu einem Restfeuchtegehal®

von weniger als'0,5 Gew.-% entziehen. Es war iiberraschend
und keinesfalls zu erwarten, daB bei dem erfindungsgemdBen
Wasgserentzug durch Sprithtrocknung ausschlieflich kapsel-
£5rmige Produkte erhalten werden und sich dabei keinerlei
zusammenhangende‘Koagulate des PVA bilden, welche zu Ver-
lusten fiithren wiirden.

Das so erhaltere pulverformige Produkt besteht, Jje nach
Herstellungsbedingungen, aus flilsgiges, wagsgerunldsliches
Flillgut enthaltenden Mikrokapseln mit Teilchendurchmessern
von etwa\j bis 20‘/um. Eg ist gut rieselfdhig und der
Fiillgutanteil in den Mikrokapseln betrigt bevorzugt 10 bis
90 Gew,~%, insbesondere 40 bis 80 Gew.~%. Es 188% gich zei=
gen, daB die Eigenschaften der erfindungsgendfen Mikro-
kapselprodukte nach 3-monatiger Lagerung bei Raumtemperatur
bzw. bei 50 °C im wesentlichen unveréndert sind.

Damit eignet‘sich das erfindungsgemife Verfahren in be~
sonderer Weise zur Verkapselung von Wirkstoffen fiir den
Einsatz auf dem Gebiet des Pflanzenschutzes und der Schéd-
 lingsbek#mpfung sowie auch fur den\chemisch~£echnischen
Sektor. - \

‘Erfindungsgeméﬁ rommen somit fir eine Verkapselung Zz. B. -
ingbesondere alle flilesigen oder in einem organischen Lo~
sungsmittel 1oslichen Pestizidwirkstoffe infrage, die
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oder deren Idsungen nit Wasser nicht mischbar sind und
deren Siedepunkte iiber dem des Wassers liegen. '

Als fungizide erkstofle gind be¢sp1e1 swelge zu nennens
Benomyl, Biunapacryl, Ca;fsatol9 Carbend@41m, Dicloran,
FPentinscetat, Folpet, Methomyl, Pyracarbolidy Qun.ntozene9
Thiabendazol, Prisdimefon, Tridemorph.

Als herbizide Wirkstoffe sind belsnnv swelse zZu nennen:
Machlor, Atrazin, Desmetryn, Dichlorprops Dinogebacetat,
Diuron, Ioxynil, Jinuron, Monolinuron, Monuron, Quinonamid.

Als insektizide Wirketoffe sind beispielsweise Zu nennen:
Carbaryl, Chlorpyrifos, Diazinon, Dichlorvos; Dimethoat,
Endosulfan, Hepbﬂﬂophos, Malathion, Methylparathion,
Pirlm;carb, PyraZOphos, Triazophos.

Aug ihrvnpsbeLsnlc]e

Das Verfahren erd durch die nachfolgenden Belspcho er-=
Lldutert.

140 g eineg durch Tellverseifung von Eoiyvinylaoetat hepe
gestellten Polyvinylalkohols mit einer Viskosltét von

3 ¢P (gemessen in 4%lger wiriger Losung bei 20 °¢, ente
BPYe DIN 5301K} wnd einem Hydrolyscgrad von 83 NMol=%
werden in 420 gWasser gelist wnd unter krsftigem Rlihren

+)

eine Lésung von 225 g Pyrazophos ~‘ in 85 g Methylnapt hthalin

s

wird 2 Mirnuten in einem Intensive~

zugegeben. Die lechpng

.s v o Ndrn s e - A . N
rithrgerdlt des Typs(;ﬂltrawﬁurra; T 45 bel ca. 5000 Upn

~
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dispergiert und danach zum Wasserentzug in einen Labor-
Zersféubungstrockner mit einer Verdampfungslelsiung von

3 kg/h iUber eine rergtiuberdiise eingebracht. Die Zerstdu-
bung erfolgt bei einem Druck von 3. atii» Die Lufteingangs=-
temperatur llegt zwischen 145 °C und 148 C die Abluft~
temperatur vor dem Zyklon bel 50 OC bls 55 °C. Der Iuft-
verbrauch betragu ca. 30 m /h.

Tm Zyklon sammeln sich 405 g eines trockenen, gut riesel=-

fahigen Mikrokapselpulvers mit einem Partikeldurchmesser
von 1 - 20 ym und einem Schiitt- bzw. Ruttelgewzcht von
33 bzw. 38 /100 ml, Der Pyrazophosgehalt in dem Mikro=~
kapselprodukt betrégt 45 Gew,=%, die Restfeuchte

£0,5 Gew.~%. ’

>*)Pyrazophos = 2—(0,0-Diéthylthiono~phosphoryl)-5~
methy1~6-carbéthoxy—pyrazolo-[:1,5a_7-pyrimidin

Beispiel 2

140 g eines Polyvinylalkohols des in den Beispiel 1 ge-

: nannten Typs werden in 420 g Wasser geldst und in dieser
'Losung unter den im Beispiel 1 beschriebenen Bedingungen
die auf 50 °C erwdrmte Losung von 200 g Dndosu1fan +) in
120 g Methylnaphthalin dlsperglert. Nach der Zerstdubungs-
$rocknung der Dispersion analog Beispiel 1 werden 410 g
eines trockenen, gut rieselfdhigen Mikrokapselpulvers mit
einer PartikelgrtBe von 1 = 20 ,um und einem.Schﬁtt-

bzw. Rittelgewicht von 29 bzw. 35 g/100 ml erhalten.

Der Endosulfangehalt in dem MlkrokapseTprodukt betrigt

42 Gew.-%, die Restfeuchte <0,5 Gew.-~ ~%e

+)EndosulLan = 6,7,8,9,10, 10~Hexachlor-1,5,5a, %a~tetra=
hydro~6,9~meuhano~2 4 3-benzo»d10yauhlep1n~3~ox1d

3
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Beispiel 3
240 g eines Polyvinylalkohols mit einer Vvsk051tat von

4 ¢P (gemessen in 4%iger wiBriger Losung bei 20 ¢,

entspr. DIN 53015) und einem Hydrolysegrad von 88 Mol.-
werden in 960 g Wasser geldst und in dieser Losung unter'

den in Beispiel 1 angegebenen Bedingungen die LOsung von _
280 g Dinosebacetat +) in 200 g A~lethylcyclohexanon disper-
giert. Nach der geratiubungstrocknung der Dispersion analog
Beigpiel 1 werden 655 g eines trockenen, gut rieselfidhigen
Mikrokapselpulvers mit einenm Schiitt~ bzw. Rittelgewlcht

von 39 bzw. 44 g/100 ml erhalten. Der Dinogebacetatantell

in dem Mikrokspselprodukt betrigt 36 Gewo.-%, die Rest-
feuchte 40,5 Gewe=5s

+) Dincsebacetat = QmgeC,=Butyl=4, 6-dinitro~phenylacetat

...........

210 g eines Polyvinylalkchols des in dem Beispiel 3 ge~
nannten Typs werden in 800 g Wasser geldst und in dieser
Tosung unter den im Beispiel 1 angegebenen Bedingungen die
Lﬁsung von 300 g Triazophos.+) in 100 g Wethylnaphthalin
dispergiert, lach der zerstaubungstrocknung der Dispersion
analog Beispiel 1 werden 550 g eines trockenen, gut rie-
sclfihigen Pulvers mit einem Schiitt~ bzw. Riittelgewicht
von 32 bis 37 g/100 nl erhalten. Der Triazophosanteil in
dem Mikrokapselprodukt betrggt 48 Gewe =5, die Restfeuchie
< 0,5 Gewes=fe

Y s "
+'Trlazophos = O, O“JL&TU&L”(G“pI nylmﬁ,b,qm rigazol=3~yl)~
thmononh ogphat



210 823 | 4
ot - 14 - 26, 4. 1979
' 54v788 18

Erfindungsanspruch

1.

2.

Fliissiges, wasserunlSsliches Flillgut enthaltende
Mikrokapseln, gekennzelchnet dadurch, da die
Kapselhiillen aus wasserldslichem Polyvinylalkohol
bestehen. ‘ : '

Mikrokapseln'nach.Punkt 1, gekennzeichnet dadurch,

'daB die Kapselhiillen aus einem durch Teilverseifung

von Polyvinylacetat erhaltenen Polyvinylalkohol mit
einem Hydrolysegrad von 72 bis 99 Mol.~% und einer

. Viskositdt von 2 bis 18 c¢P (gemessen in 4%iger wiBriger

3e

4

’5,

6

Losung bei 20 °C) bestehen.

Mikrokapseln nach Punkten 1 und 2, gekennzeichﬁet
dadurch, daB die Kapselhiillen aus Polyvinylalkohol
mit einem Hydrolysegrad von 83 bis 88 Mol.~% und
einer Viskositit von 3 bis 5 cP (gemessen in Afiger
wiSriger Losung bei 20 °c) bestehen.

Mikrokapseln nach Punkten 1 bis 3, gekennzeichnet

dadurch, daB sie, bezogen auf Polyvinylalkohol, ZUu=-
gitzlich 2 bis 50 Gew.-%, Vorzugsweise 5 bis 10 Gew.=%
Polydthylenglykol, Glycerin oder Trimethylolpropan ent-
halten. . ' '

Mikrokapseln nach Punkten 1 bis 4, gekennéeichnet
dadurch, daB der Kapseldurchmesser 1 bis 20 Jum betrigte..

Mikrokapseln nach Punkten 1 bis 5, gekénnzeichnet da~
durch, daB sie als fliissiges Piillgut wasserunldsliche
Subgtanzen, Subsﬁanzgémischa'oder Substanzlosungen
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" enthalten.

7. Mikrokapseln nach Punkten 1 bis 6, gekennzeichnet
dadurch, daB sie zusdtzlich Boulgiermittel, Netz~
mittel und/oder Dlspergwerm*t el enthalten¢

8, Mikrokapseln nach Punkten 1 bis T, gekennzeichnet
dadurch, daB der Anteil en Filllgut 10 bis Q0 Gewe=%,
vorzugsweise 40 bis 80 Gew.~% betrigt.

9, Mikrekapseln nach Punhuen 1 bis 8, gekennzeichne?
dadurch, daB sie als Pillgut einen oder mehrere
pestizide Wirkstoffe sowle gegebénenfalls Logungs—
nittel enthalten. '

10. Verwendung von Mikrokapseln nach Punkt 9, gekemn-
zeichnet dadurch, daf man sie als Sehadlingsbekidnpfungs=
mittel einsetzt.

11. Verfahren zur Herstellung von Mikr xap*eln genas
Punkten 1 big 9 durch Umhiillung von flissigen, wasser-
unlbslichen Substanzen, Subsianzgemischen oder Sub-
stanzlosungén, gekennzeichnet dsdurch, dal man die
flilgsige, wasserunldsliche Phase in einer wiBrigen
Polyvinylalkohollosung disperglert wnd die Disgpersion
anschliefend durch Wasserentzug inein pulveyférmiges‘
KapuUlpIoduKT tberfihrt,

12, Verfahren nach Punkt 11, gekennzeichnet
die walBrige P¢¢GVL17}alkoholl*31mg 2 big 50 CGew. /
vorzugeweise 10 big 30 Gew.~% eines durch Te 11lversele
fung von Polwyvinylac 5%&% .r}a7i°ﬂ31 FPolyvinylalkohols

2 72 big 99 lol.«% und einer

O

mit einem Hydrolysegrod
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Viskositdt von 2 bis 18 cP (gemessen in 4%iger wiBriger
' Isung bei 20 °C) enthilt.

Verfahren nach Punkt 12, gekennzeichnet dadurch, daB

der Polyvinylalkohol einen Hydrolysegrad von 83 bis
88 Mol.-% und eine Viskosit&ét von 3 big 5 cP (gemessen
in 4%iger wiBriger Losung bei 20 °c) besitzt.

Verfahren nach Punkt 11 bis 13, gekennéeichnet dadurch,
daB die wiBrige Polyvinylalkohollﬁsung'zusﬁtzlich,
bezogen auf Polyvinylalkohol, 2 big 50 Gew.-%, vOorzugs-

“weise 5 bis 10 Gew.-% Polydathylenglykol, Glycerin oder

15,

.16,

7.

Trimethylolpropan enthélt.

Verfahren nach Punkt 11 bis 14, gekennzeichnet,dadurch,
daB die wasserunldsliche Phase und/oder die wifrige
PoJyvinylalkoholldsung zusdtzlich Netzmittel, Disper-
giermittel und/oder Emulgiermittel enthalten.

Verfahren nach Punkt 11 bis 15, gekennzeichnet dadurch,
daB die wasserunltsliche Phase einen oder mehrere
pestizide Witkstoffe sowle gegebenenfalls Losungsmittel
enthdlt.

Verfahren nach Punkt'11 bis 16, gekennzeichnet dadurch,

~daB in der Dispersi@h der Anteil der wasserunltslichen

18.

Phase 20 bis 80 Vol.~%, vorzugswelse 40 bis 70 Vol.~%
betrédgt. ' : ’

Verfahren nach Punkten 11 bis 17, gekennzeichnet da-
durch, daf men die Dispergierung bei Temperaburen von
10 bis 80 °C, vorzugsweise von 20 bis 60 °¢ durchfiihrt.
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19. Verfahren nach Punkten 11 bis 18, gekennzeichnel dadurch,
dafl die Siedstemperatur der wasserunldslichen Fhase iiber
der des Wasgsers liegi und der Wasserentzug durch Spriihe

trocknung erfolgth.

200 Verfahren nach Punkt 19, gekennzeichnet dadurch, daB
die Spriintroclknung bei Lufteintrittstemperaturen von

120 bis 150 °C, gegebenenfalls unter Zusatz von hoche
disperser Kieselsture erfolgte.



	BIBLIOGRAPHY
	DESCRIPTION
	CLAIMS

