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La présente invention concerne un aérosol insecticide a
base d'eau du type en phase liquide 3 une seule couche.

Divers développements ont été apportés récemment aux
aérosols insecticides & Dbase d'eau en raison de leur
ininflammabilité et de leur absence de toxicité vis-a-vis des
mammifdres et du fait que leur colit de fabrication est
relativement faible.

Cependant, la plupart des aérosols & base d'eau connus
de facon classigue sont ceux a base d'eau du type en phase
liguide 3 deux couches, c'est & dire que la phase liquide se
gépare en deux couches. En conséquence, avant l'utilisation
de ces aérosols, il est inévitable d'avoir A homogénéiser la

phase liquide par agitation.
pour é&viter cet inconvénient, on a mis au point les

aérosols insecticides & pase d'eau dits du type en phase

liquide & une seule couche. Ce type d'aérosol peut &tre
préparé par dispersion d'un ingrédient actif sur le plan
ingecticide, comme un composant insecticide du type
pyréthroide, dans l'eau, avec 1'aide d'éthanol, etc., puis en
y mélangeant un agent propulsif comme l'éther diméthylique,
etc.

Cependant, ce type d'aérosols insecticides, lorsqu'ils
sont mis en pratique, pose de sérieux pnﬂﬂémes du fait que,
_.pendant. le.stockage, une corresion se—produit sur la -paroi

—«—254~intexne:xduzconuxmupwmw -aérosol - qui'~est'"en*4acie~ﬁ"étamé

“— corrosion . qui, .4 son_ tour, -provogue—des-- _fuites--de -gaz ——

propulsif, et en ce que l'effet des aérosols est abaissé par
la décomposition du composé insecticide contenu dans

1'aérosol.
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e RS présentS'lnventeurS*ont‘étuﬁle“de*facon extensive ] le
‘moyen de mettre au point un aérosol insecticide i base d'eau
du type en phase liquide 4 une seule couche ne provoquant pas
——— " “da tels proObléMes, et par suite ont trouvé qu'un aérosol
5 insecticide & base d'eau du type en phase liquide 3 une seule

couche qui contient :
{A) Un 1liquide de base pour aérosol contenant comme

ingrédient actif sur le plan insecticide au moins un dérivé
de pyréthroIde choisi dans le groupe I suivant ou un mélange

10 d'au moins un composé de pyréthroide choisi dans le groupe I
et d'au moins un composé de pyréthroide choisi dans le groupe
1I suivant, un solvant organique choisi parmi le groupe III
suivant et un tampon pour mettre le pH du liquide de base a
une valeur de 7,0 & 9,0,

15 et
(B) de 1'éther diméthyligue comme agent propulsif, peut

convenir & un tel but.

Groupe 1
Chrysanthémate de 3-allyl-2-méthyl-4-oxocyclopent-2-ényle

20 ({alléthrine},
Chrysanthémate de 2-méthyl-4-oxo-3-propargylcyclopent-

2-ényle,
—— 7 chrysanthémate de s-propargylfurfuryle (furaméthrine),
chrysanthémate de a-cyano-3-phénoxybenzyle,
25 2,2,3,3-tétraméthylcyclopropanecarboxylate d'c-cyano-3-

phénoxybenzyle (fenpropatrine) et
Oxyde de 2~ (4-éthoxyphényl) -2-méthylpropyle et de
3-phénoxybenzyle (éthofenprox).
Groupe II :
30 2,2-diméthyl—3-(2,2-dichlorovinyl)cyclopropanecarboxylate
de 3-phénoxybenzyle (perméthrine),

hénoxybenzyle (phénothrine),, _ [:;;,,;MMWQE;_W'

Chrysanthémate de 3-p

,Chrysaathémat,e,,,de___1:@.?!1291},_. ,E:métbylf ,:p,enténY,le;,_ L mrlhm
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5 Groupe III :

alcool isopropylique,

alcool n-propylique,

alcool éthyligue,

propyléneglycol,

10 éther méthylique de propyléneglycol,

&ther méthylique de dipropyleéneglycol,

éther méthyligue de tripropyléneglyccl, et

acétone.

Les présents inventeurs ont ainsi abouti a la présente

15 invention.

L'aérosol insecticide de la présente invention peut étre
maintenu en phase liguide homogéne sans provoquer de
séparation en deux couches, méme quand il est stocké pendant
une longue période de temps a une température relativement

20 élevée. En outre, il n'y a pas de formation de rouille sur la
paroi du contenu d'aérosol, et les ingrédients actifs sur le

plan insecticide restent stables.

£ conséquence, L'aérosol insecticide de la présente
invention peut étre utilisé tel quel et ne nécessite aucune
25 agitation préalable au moment de l'application, et présente
également un excellent effet en tant gqu'insecticide.
chacun des composés de pyréthroide appartenant aux groupes
I et II précédents, utilisés comme ingrédients actifs sur le
plan insecticide, ont des isoméres céométriques et optiques.
10 Ces isoméres, ainsi que leurs mélances, peuvent étre utilisés
dans la présente invention. |
 L'ingrédient actif sur le plan _insecticide  est-

- poids, de préférence 0,03 & 1 % en poids, par rapport au poids

35 total de l'aérosol.

Des exemples particuliers des selutions tampons sont :

ig—énéIrﬁ,l&mgﬂtzzmélﬁngéf,-;dans,;-:l—'aérf,oso,-lrr.-éF:Ea-i;sonzde:O:FOziztré,t,—,:zf:%-.r-ﬁe-n S —
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- Solution—tampon benzoate—d*ammonium/NaOH; —

Solution tampon benzoate de sodium/acide benzoIque,
Solution tampon benzoate d'ammonium/ammoniac,

T T solutich tampon benzoate d'ammonium /acide benzoique,

5 Solution tampon KH2PO4/NaOH,

Solution tampon NaOH/bimaléate de sodium,

Solution tampon tris.maléate*/NaOH (*mélange de tris-
{(hydroxyméthyl) aminométhane et d'acide maléique) et

Solution tampon de Na2C03/NaHCO3.

10 La solution tampon est incorporée dans l'aérosol & raisen
de 10 2 55 %, de préférence 20 & 50 % par rapport au poids
total de 1l'aérosol.

La quantité d'éther diméthylique utilisé comme agent
propulsif est généralement de 10 a 80 % en poids, de

15 préférence de 30 3 60 % en poids, par rapport au poids total
de 1l'aérosol.

La quantité de solvant organique utilisée  est
généralement de 10 & 70 % en poids, de préférence de 18 a 40 %
en poids.

20 Dans les aérosols insecticides de la présente invention,
on peut é&galement wutiliser, si nécessaire, des agents
tensio~actifs, des agents de synergie, des parfums, des

Comme agents de synergie, on peut utiliser les agents
25 classiques comme le butylate de pipéronyle, S5-421, MGK-264,
Synepirin, etc.
Les aérosols insecticides de la présente invention
peuvent étre préparés, par exemple, par le procédé suivant :
Les quantités prescrites de 1'ingrédient actif sur le plan
- 30 insecticide, des solvants organiques et, si ndcessaire, des
agents tensio-actifs, desagents de synergie, des parfums, des
fongicides, etc., sontmélangées a la température ambiante ou . . .

_ sous chauffage et placéesdans un récipient aérosol; em ajoute. .
une quantité prescrite de la solution tampon ayant une valeur . - .

35 de pH pféécrifg—étron régle le pH du liquide de base pour
adérosol ainsi obtenu & une valeur comprise entre 7,0 et 9,0;
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“introduit de 1' éther dlmethyllque dans lé"réc1p1ent sous
pression par 1' intermédiaire de la valve.

La présente invention sera {IIustrée plus en détail avec
référence aux exemples comparatifs suivants, mails ne leur est
pas limitée.

Dans les exemples suivants, les parties sont des parties
en poids.

Exemple 1
Oon mélange soigneusement sous chauffage, 0,3 parties

d'alléthrine et 24,7 parties d'alcool iscopropylique et on
introduit le mélange dans un conteneur aérosol en téle étamée.
Au mélange, on ajoute 30,0 parties d'une solution tampon
penzoate 4d'ammonium/ammoniac, que 1'on a préparée en ajoutant
une solution aqueuse A 29 % A& une solution aqueuse a 1,0 %
poids/poids de benzoate d'ammonium puis en réglant le pH de la
solution a 8,5. On prépare ainsi un liquide de base pour
aérosol ayant un pH de 8,0. Puis on monte une valve sur le
récipient aérosol et on charge dans le récipient sous pression
45,0 parties d'éther diméthylique par 1’ lntermédlalre de la

valve.
On conserve & 45°C pendant 3 mois 1'aérosol insecticide

25

30

1'aérosol dans le conteneur. Il s'avére que l'on ne peut pas
considérer que le mélange s'est séparé, mais qu'il est resté
homogéne et transparent. La teneur en alléthrine dans l'aérosol
a été déterminée par chromatographie en phase gazeuse dans les
conditions suivantes et comparée avec la quantité qui a été
déterminée immédiatement aprés préparation de 1'aérosol. On
trouve alors que le pourcentage restant d'alléthrine est de

95,0 %.
“I1 n'a pas été observé‘d'appagi;ionvdgmgog;L;e_sur,la

par01 du conteneur aérosol e

Apparelllaqe : Détecteur a 1onlsatlon de flamme.iv

Colonne : 2 % de DEGS [Chromosorb W (AW, DMCS, 100-120
mesh)}. Colonne de verre de 1,1 m X 3 mm de diamdtre.

—de 1@ présente invention ainsi préparé . Puis on obsérve




—”#———4m~~4—"*—fw'W~“~*Température*de—coionne—r—ﬁsoﬁc; -
. Débit d'azote : 50 ml/minute.
Etalon interne : Fluoranthéne.

I TmT Exemple 27~
5 On prépare un aérosol de la méme manidre gue dans

l'exemple 1 mais en remplacant 1l'alléthrine par . le
(1R) -cis,trans-chrysanthémate de (§) -2-méthyl-4-oxo-3-propargyl-
cyclopent-2-ényle (pralléthrine).
On conserve 3 45°C, pendant 3 mois, 1'aérosol insecticide
70 de la présence invention ainsi préparé. Puis on observe
l'aérosol dans le conteneur. Il s'avére qu'on ne peut pas
considérer que le mélange aérosol s'est séparé, car il est

resté homogéne et transparent. On détermine la teneur en
pralléthrine dans 1'aérosol par chromatographie en phase
15 gazeuse, de la méme manidre que dans l'exemple I et on la
compare a la teneur que 1'on a déterminéeimmédiatement aprés
la préparation de 1'aérosol. On trouve alors que le

pourcentage <restant de pralléthrine est de 96,7 %. On
n'observe pas de formation de rouille sur la paroi du
20 conteneur aérosol.

Exemple 3
on prépare un aérosol de la méme maniére que dans

- 1'exemple, mais en utilisant de Ia fenpropathrine & la place

de 1l'alléthrine.
25 On conserve a 45°C pendant 3 mois 1'adrosol insecticide’

de la présente invention ainsi obtenu. On observe alors

1'aérosol dans le conteneur. Il s'avére que l'on ne peut pas

considérer que l'aérosol s'est séparé, car il est resté

homogéne et transparent. La teneur en fenpropathrine dans
30 1'aérosol est déterminée par chromatographie en phase gazeuse

dans les conditions suivantes et comparée & la teneur qui a

été déterminéeAjgmédiatgmgntmgprés,préparation de l'aérosol. ... ..
__on_trouve alors gue le pourcentage restant. de fenpropathrine . e

est de 95,0 %. On n’observe pas de formation de rouille sur la =

35 paroi du récipient aérosol.
Appareillage : Détecteur 3 ionisation de flamme.
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COlOnne : 3 % de XE-60 [Chromosﬁb W—(AW _DMCS'""‘GU:B'O’W”” -

meshﬂ . DlmenSLOns de la colonne de verre : 1, 1 mx 3 mm de
diamétre.

Température de colonne : 220°C.

pDébit d'azote : 50 l/min.

Etalon interne : Phtalate de diphényle.

Exemple 4 )

On mélange soigneusement 0,3 partie de {1R)~cis,trans-—
chrysanthémate de (RS) —a-cyano-3-phénoxybenzyle (cyphénotrinel,
0,5 partie de monolaurate de sorbitanne et 24,2 parties
d'alcool isopropylique, sous chauffage, et on les introduit
dans un conteneur aérosol en tdle étamée. AU mélange, on
ajoute 30,0 parties d'une solution tampon benzoate
d'ammonium/NaOH, que l'on a préparée en ajoutant une solution
aqueuse de NaOH a 10 3% poids/poids & une solution aqueuse de

" benzoate d'ammonium & 1,0 % poids/poids puis en réglant le pH
de la solution & 8,5. On a ainsi préparé un liquide de base
pour aérosol ayant un pH de 8,0. On fixe ensuite une valve sur
le récipient aérosol, et 1l'on introduit dans le récipient sous
pression 45,0 parties d'éther diméthylique par 1'intermédiaire

de la valve.
on conserve & 45°C pendant trois mois 1'aérosol

25

30

insecticide de Tla presente invention ainsi préparé. Puis on
observe l'aérosol dans le conteneur. Il s'tavére que l'on ne
peut pas considérer gque 1'aérosol s'est séparé, car il est
resté homogéne et transparent. On détermine la teneur en
cyphénotrine dans la solution par chromatographie en phase
gazeuse, dans les conditions suivantes et on la compare a la
teneur que l'on adéterminée immédiatement aprés la préparation
de 1'adrosol. On trouve alors que le pourcentage restant de

cyphénothrine est de 98,2 %.
.._On n'observe pas de formation. de rouille-sur la paroi- .du

~ Appareillage, mgolonne”metwwdébiﬁi,d?azote.ﬁ; _comme _dans

1'exemple 1.
Température de colonne : 210°C.

. .conteneur-aéresol. —-— [ ———————————




e —pralon interne 1 Tétraméthrine.

Exemple-S

on prépare un aérosol de la méme maniére gque dans

1'exémple 4, mals en utilisant de la furaméthrine 2 la place
5 de la cyphénothrine.

On conserve 3 45°C pendant 3 mois 1'aérosol insecticide
de la présente invention ainsi obtenu. On observe ensuite la
solution d'aérosol dans le conteneur. Il s'avére que l'on ne
peut pas considérer que 1'aérosol s'est séparé, car il est

10 resté homogéne et transparent. On détermine la teneur en
furaméthrine par chromatographie en phase gazeuse dans les
conditions suivantes et on la compare 3 la teneur qui a été
déterminée immédiatement aprds la préparation de l'aérosol. On
trouve alors que le pourcentage restant de furaméthrine est de

15 92,9 %. On n'observe pas de formation de rouille dans la parci
du conteneur aérosol.

Appareillage et débit d'azote : comme dans l'exemple 1.

colonne : 5 % de XE-60 (Uniport HP (60-80 mesh)].
Dimensions de la colonne de verre : 1,1 m x 3 mm de diamétre.

20 Température de la colonne : 160°C.

Etalon interne : phtalate de dibutyle.

Exemple 6

“On prépare un aérosol de la méme maniére que dans
l'exemple 4, mais on utilise de 1'éthofenprox a la place de la
25 cyphénothrine.

Oon conserve, & 45°C pendant 3 mois, l'aérosol insecticide
de la présente invention ainsi obtenu. Puis on observe
l'aérosol dans le conteneur. Il s'avere gu'on ne peut pas
considérer que l'aéroscl s'est séparé, car il est resté

30 homogine et transparent. On détermine la teneur en éthofenprox
dans 1'aérosol par chromatographie en phase gazeuse dans les

conditions suivantes et on la compare & la teneur qui_a été. .
_ irgg;exminggf;mmgg;a;gmentfagggﬁ-lgcprépa:ation;defliaérosg;wtOn:::;:::: —

_trouve alors que le pourcentage restant d'éthofenprox est de =~

35 93,7 %. On n'observe pas de formation de rouille sur la paroi

du récipient aérosol.
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l'exemple 1.

5 3 de OV-101 (Uniport HP (100-120 mesh)].
1,1 m x 2 mm de diametre.

Colonne
pDimensions de la colonne de verre :

" Température de la colonne : 260°C.

Etalon interne : Phosphate de triphényle.

Exemple comparatif 1
un
en utilisant de la tétraméthrine a la place

On prépare aérosol de la méme manidre que dans
1l'exenple 1, mais

de 1'alléthrine.

on conserve, a 45°C pendant un MmOis, 1'aérosol
insecticide ainsi obtenu, et on détermine la teneur en
tétraméthrine dans 1'aérosol par chromatographie en phase

gazeuse dans les conditions suivantes et on la compare a la
teneur qui a €été déterminée immédiatement aprés la préparation

de 1'aérosol. On trouve alors gque le pourcentage restant de

tétraméthrine est de 50,1 %.

Appareillage, colonne et débit d'azote : comme dans
1'exemple 1.

Température de la colonne : 210°C.

Etalon interne : Phénothrine.

Exemple comparatif 2
on prépare un aérosol de la méme maniére
mais en utilisant du fénitrothion a la place de

que dans

ltexemple 1,

1'alléthrine.

On conserve, a 45°C pendant 3 mois, 1'aérosol insecticide
ainsi obtenu, et l'on détermine la teneur en phénitrothion
dans l'aérosol par chromatographie en phase gazeuse dans les
conditions suilvantes et on la compare & la teneur que l'on a
déterminée immédiatement aprés la préparation de 1'aérosol. On

que le pourcentage restant.de phénitrothion est

 -appareillage, c¢olonne et débit d'azote

: 195°C.
Cyanophos.

Température de la colonne
Etalon interne :

'_ff:i§§?5f§?115géﬁét”débiffaf??OFéi?jééﬁﬁé—?5§§f1j§3§ﬁ51§ﬂTTMﬁ”W“'WW

comme dans.

N
il
il




10

15

20

25

30

10

“Exemple comparatif 3 - e

On prépare un aérosoi de la méme manidre gque dans
1'exemple 4, mais on utilise de la deltaméthrine & la place de

la cYﬂE@ﬁSEHfine.

Oon conserve, & 45°C pendant 3 mois, 1'aérosol insecticide
ainsi obtenu, et on détermine la teneur en deltaméthrine dans
1'aérosol par chromatographie en phase gazeuse dans les
conditions suivantes et on la compare 4 la teneur qui a été
déterminée immédiatement apreés préparation de l'aérosol. On
trouve alors que le pourcentage restant de deltaméthrine est
de 44,3 %.

Appareillage et débit d'azote : comme dans l'exemple 1.

Colonne : 3 % de Ov-101 [Sumikasorb HP (100-120 mesh)].
Dimensions de la colonne de verre : 1,1 m X 3 mm de diamétre.

Température de la colonne : 230°cC.

Etalon interne : Phénylbiphénylyl-1,3,4-oxadiazole.

Exemple comparatif 4
On prépare un aérosol de la méme manidre gque dans
l'exemple 4, mais en utilisant du propoxur a la place de la

cyphénotrine.
on conserve, & 45°C pendant trois mois, 1l'aérosol

insecticide ainsi obtenu et l'on “détermine la teneur en
propoxur dans 1'aérosol par chromatographie en phase gazeuse
dans les conditions suivantes et on la compare a la teneur qui
a été déterminée immédiatement aprés préparation de 1'aérosol.
On trouve alors que le pourcentage restant de propoxur est de
69,7 %.
Appareillage et débit d’'azote : comme dans l'exemple 1.
_Colonne : 2 % de XE-60 (Chromosorb W (HP, 100-120

mesh) ). Dimensions de la colonne de verre : 7,17m x 3 mm de

diamétre. [ : e I

e Température de la_colonne =+ A70°%C . e L e mmm—

Etalon interne : Sébacate de n-butyle. T
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e~ Exempl& comparatif 5 _ —

on prépare un aérosol de la méme manidre gue dans

l'exemple 4, mais en utilisant de l'eau désionisée & la place

de 1la solution tampon.
5 Aprés conservation de 1'aérosol insecticide ainsi obtenu
4 45°C pendant 3 mois, la formation de rouille sur la paroi du
conteneur aérosol était si importante qu'il s‘*était formé des

trous d'épingle dans la paroi.

10 Exemple 7
Oon mélange soigneusement sous chauffage 0,4 partie

d'alléthrine, 0,1 partie de resméthrine, 0,5 partie de
monolaurate de sorbitanne et 19,0 parties d'alcool
isopropylique, et on introduit le mélange dans un conteneur
15 aérosol en tdle étamée. Au mélange, on ajoute 20,0 parties
d'une solution tampon de benzoate d'ammonium/NaOH, qui a été
préparée par addition d'une solution agueuse de NaOH a 10 %
poids/poids 2 une solution aqueuse de benzoate d'ammonium a
1,0 3 poids/poids puis en réglant le pH de la solution a 9,5,
20 On a ainsi préparé un liquide de base pour aérosol ayant un pH
de'9,0. Puis on monte une valve sur le récipient aéroscl et
i'on introduit dans le récipient sous pression 60,0 parties

e P
d'éther diméthyligue par i'intermédiaire de la valve.
On conserve a 45°C pendant 3 mois 1'aérosol insecticide

25 de la présente invention ainsi préparé. Puis on observe
jtaérosol dans le récipient. Il s'avére que l'on ne peut pas
considérer que Ll'aérosol s'est séparé car 1l est resté
homogéne et transparent. On détermine la teneur en alléthrine
et la teneur en resméthrine dans 1'aérosol par chromatographie

30 en phase gazeuse dans les conditions suivantes et on' les
compare aux teneurs qui ont 4té détermindes immédiatement
aprés la préparation de l'aérosol.. on trouve alors que les

—:—f:zpourcentagesxfrestantsa»dlaLLéthzine::et;fde::Eesméthrine::sontwa s
R __respectivement de 94,5 % et de 99,8 % . e
35 On n'observe pas de formation de rouille sur la paroi du

récipient aérosol.
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= (1) Alléthrine e e

Appareiliage, coiomne et débit d'azote : comme dans
l'exemple 1.
T " Température de colonne : 210°C.
5 Etalon interne : Phénothrine.
(2) Resméthrine :
Appareillage, c¢olonne et débit 4‘'azote: comme dans

l'exemple 1.
Température de colonne : 210°C.
10 Etalon interne : Phénothrine.

Exemple 8
on mélange soigneusement sous chauffage 0,1 partie de
pralléthrine, 0,1 partie de cyphénothrine, et 39,8 parties
15 dtalcool isopropylique et on introduit 1le tout dans un
récipient aérosol en tdle étamée. A ce mélange, on ajoute 20,0
parties d'une solution tampon benzoate d'ammonium/ammoniac,
que l'on a préparée en ajoutant de l'ammoniaque a 29 % & une
solution aqueuse de benzoate d'ammonium a 1,0 § poids/poids,
20 puis en réglant le PpH de la solution mélangée a 8&,5. On a
ainsi préparé un liguide de base pour aérosol ayant un pH de
8,0. Puis on monte une valve sur le récipient aérosol et l'on

dimethyllque par l'lntermedlalre de la valve.

25 On conserve & 45°C pendant trois mois 1taérosol
insecticide de la présente invention ainsi préparé. Puis on f
observe 1'aérosol dans le conteneur., Il s'avére que l'on ne
peut pas considérer que 1'aérosol s'est séparé, car il est
resté homogéne et transparent. On détermine les teneurs en %

30 pralléthrine et en cyphénothrine dans 1'aérosol par
chromatographle en phase gazeuse de la méme manidre que dans :
l'exemple 4 et on les compare aux teneurs. qui _ont. été .|

_déterminées_immédiatement apres. la_préparation. de lgagrosoLr::j::::i;,w
On trouve alors que les pourcentages restants de prallethrlne )

35 et de cyphénothrine sont respectivement de 94,3 & et-de 95,2
%. !
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————————— A T '6bE6FVe pas de formation de rouille sur la parol du

g On mélange soigneusement sous: chauffage 0,4 partie
d'aliéthrine, 0,1 partie de perméthrine et 19,5 parties
d'alcool isopropylique et on introduit le tout dans un
récipient aérosol en tdle étamée. Au mélange on ajoute 50,0
parties d'une solution tampon de benzoate d'ammonium/ammoniac,

10 qui a été préparée en ajoutant de 1'ammoniague 4 29 % & une
»solution agqueuse de benzoate d'ammonium & 1,0 % poids/poids
puis en réglant le pH de la solution mélangée a 8,5. On a
ainsi préparé un liquide de base pour aérosol ayant un pH de
0,8. Puis on monte une valve sur le récipient aérosol et 1lton

15  introduit dans le récipient sous pression 30,0 parties d'éther
diméthylique par 1tintermédiaire de la valve.

On conserve 3 45°C pendant 3 mois 1'aérosol insecticide
de la présente invention ainsi préparé. On observe ensuite
1'aérosol dans le récipient., Il s'avére que l'on ne peut pas

20 considérer gque l'aérosol s'est séparé, car 1l est resté
homcgéne et transparent. On déterminé les teneurs en

alléthrine et perméthrine dans 1l'aérosol par

et on les compare aux teneurs qui ont été& déterminées
25  immédiatement aprés la préparation de l'aérosol. On trouve
alors que les pourcentages restants d'alléthrine et de
perméthrine sont respectivement de 94,1 % et de 98,0 %.
On n'observe pas de formation de rouille sur la paroi du
conteneur aéroscl.

30 (1) Alléthrine :
Appareillage, colonne, débit d'azote et étalon interne

.o

. __comme dans.l'exemple & 1 s e e

e Température..de-colonne-.: 21000 e e e

chromatographie en phase gazeuse dans les conditions suivantes

S -42) Perméthrine : .. i T

35 Appareillage, colonne, et débit d'azote : comme dans

l'exemple 1.
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. Températurede-—colonne.: 210°C. e

.

Etalon interne : Tétraméthrine.

Exemple 10

5 On mélange soigneusement sous chauffage 0,3 partie de
furaméthrine, 0,1 partie de phénothrine, 0,5 partie de
monolaurate de sorbitanne et 39,1 parties d'alcool
isopropylique et on introduit le tout dans un récipient
aérosol en téle étamée. A ce mélange, on ajoute 30,0 parties

10 d'une solution tampon benzoate 4'ammonium/ammoniac, qui a été |
préparée par addition d'ammoniaque 2 29 % & une solution
aqueuse de benzoate d'ammonium & 0,1 % poids/poids, puis en
réglant le pH de la solution 2 8,5. On prépare ainsi un
liguide de base pour aérosol ayant un pH de 8,0. On monte

15 ensuite une valve sur le récipient aérosol, et l'on introduit

dans le récipient sous pression 30,0 parties d'éther
diméthyligue par 1'intermédiaire de la valve.

Oon conserve, & 45°C pendant 3 mois, 1'aérosol insecticide

de 1la présente invention ainsi préparé. Puis on observe

20 1'aérosol dans le récipient. Il s'avére que l'on ne peut pas

considérer que l'aérosol s'est séparé car il est resté

‘homogéne et transparent. Les teneurs en furaméthrine et

phénothrine dans l'aérosol sont déterminées par
chromatographie en phase gazeuse dans les conditions suivantes
295 et comparées aux teneurs qui ont été déterminées immédiatement
aprés la préparation de 1l'aérosol. On trouve alors que les
pourcentages restants de furaméthrine et de phénothrine sont
respectivement de 93,3 % et de 94 .
On n'‘cbserve pas de formation de rouille sur la paroi du
30 récipient aérosol.
{1) Furaméthrine ; , .
' Apparéiiléée;'mEbIaﬁné}” température de colonne, débit

ij:i:ﬁxiﬂ;’T*“m”a'éioﬁé’éf:ﬁfﬁloﬁifﬁféfiérfzéﬁﬁﬁé’Hﬁﬁ%zITékémﬁiéﬁgl'tf?jl'

T ””(2)"Phénoth;ine g T T
35 Appareillage, colonne et débit d'azote : comme dans

1'exemple 1.
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Etalon interne Tétraméthrine.
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15
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Exemple comparatif 6
On prépare un
mais on utilise une solution tampon benzoate

aérosol de la méme manidre que dans
l'exemple 8,
d'ammonium/ammoniac ayant un pH de 10,5 et on régle & 10,0 le
pH du liquide de base pour agrosol.

On conserve, & 45°C pendant 3 mois, 1'aérosol insecticide
ainsi obtenu, et on détermine les teneurs en pralléthrine et
cyphénothrine dans 1l'aérosol par chromatographie en phase
gazeuse de la méme maniére que dans l'exemple 8 et on les
compare aux teneurs qui ont été déterminées immédiatement
aprés la préparation de 1'adrosol. On trouve alors que les
pourcentages restants de pralléthrine et de cyphénothrine sont |

respectivement de 38,7 % et de 46,7 %.

Exemple comparatif 7
On prépare un aérosol de la méme maniére gue dans

l'exemple 8, mais on utilise une solution tampon benzoate

d'ammonium/ammoniac et on régle a 6,0 le pH du liguide de base

pour aérosol.

25

30

aprés conservation de 1'aérosol insecticide ainsi obtenu
a 45°C pendant 3 mois, on constate que la formation de rouille
sur la paroi du récipient aérosol est si importante que des
trous d'épingle se sont formés a travers la paroi.

Exemple 11

On mélange
d'alléthrine, 0,2 partie de phénothrine,
isopropylique

chauffage 0,6 partie
et 24,2 parties

tout dans

soigneusement sous

d'alcool et on introduit le un

_récipient aérosol en tdle étamée. Au.mélange,..on ajoute.30,0

solution aqueuse de benzoate d'ammonium a 1,0 % poids/poids et
en réglant le pH de la solution a 9,5. On prépare ainsi un

gartiesxid'unenﬁsolution::tampongﬁhanzQateigiLammOnium/ammoniac,rwf:rrmmﬁnf
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une valve ‘sur le ré01plent aerosol et l'on lntrodult dans le
récipient sous pression 45,0 partles d' éther diméthylique par

1 1ntermedia1re de la valve.

On conserve a 45°C pendant 3 mois l'aérosol 1nsect1c1de
de la Puis on - observe
1'aérosol dans le récipient.
que s'est séparé,
homogéne et transparent. On déternine
alléthrine et phércthrine dans 1l'aérosol par chrematooraphie
en phase gazeuse dans les conditions suivantes et on les

invention ainsi préparé.
I1 s'avdre que l'on ne peut pas
il est resté
en

présente

considérer 1'aérosol car

les teneurs

aux teneurs qui ont été déterminées immédiatement

compare
aprés préparation de 1'aérosol. On trouve alors que les
pourcentages restants d'alléthrine et de phénothrine sont

respectivement de 95,6 % et de 97,8 %.

on n'observe pas de formation de rouille sur la paroi du
récipient aérosol.
(1) Alléthrine ;

Appareillage, colonne, débit d'azote et étalon interne :
comme dans l'exemple 1,

Température de colonne : 200°C.

(2} Phénothrine :

Appareillage, colonne, débit d'azote et étalon interne :

comme dans 1l'exemple 1.

Température de colonne : 200°C.
Exemple 12

On mélange soigneusement en chauffant 0,3 partie
d'alléthrine et 24,7 parties d'alcool isopropylique et on

introduit dans un récipient aérosol en tdle étamée. Au
mélange, on ajoute 30,0 parties d'une solution tampon benzoate

été . préparée en

d'ammonium/ammoniac, —qui __a

solutlon é 9,5. On prépare ainsi un lquLde de - base pour

aérosol ayant un pH de 9,0. On monte ensuite une valve sur le

ajoutant..de . - oo

1t ammonlaggg:;a ,,,,, Zaag_fa:fune,fsolutlon .aqueuse... de——benzoate-— ——cwwmnm
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récipient ‘aéroscl et on introduit dans le recipient sous

pression 45 0 partles d éﬁﬁer dlmethyllque par 1'intermédiaire

de la valve.

10

15

20

de la présente invention ainsi préparé. Puis on observe
1'aérosol dans le récipient. Il s'avére que l'on ne peut pas
considérer que 1l'aérosol s'est séparé car il est resté
homogéne et transparent. La teneur en alléthrine de 1la
solution est déterminée par chromatographie en phase gazeuse
de la méme maniére que l'exemple 1 et comparée 3 la teneur qui
a été déterminée immédiatement aprés préparation de 1'aérosol.
on trouve alors que le pourcentage restant d'alléthrine est de

92,3 %.
On n'observe pas de formation de rouille sur la paroi du

récipient aérosol.

Exemple 13
On prépare un aérosol de la méme maniére gque dans

l'exemple 12, mais en utilisant de l'alcool éthylique a la
place de 1' alcool isopropylique.
On conserve, & 45°C pendant 3 mois, 1’ aérosol insecticide

de 1la présente invention ainsi préparé . Puis on observe

25

30

[7aérosol dans le récipient. Il s'avére que l'on ne peut pas
considérer que l'aérosol s'est séparé, ‘car il est resté
homogéne et transparent. La teneur de 1'alléthrine dans
1'aérosol est déterminée par chromatographie en phase gazeuse
de la méme manidre que dans l'exemple 1 et comparée a la
teneur qui a été déterminée immédiatement aprés la préparation
de 1l'adrosol. On trouve alors que le pourcentage restant

d'alléthrine est de 93,3 %.
on n'observe pas de formation de rouille sur la paroi du

_ récipient aérosol. U — - -

35

;ﬁExemple 1A T
On prépare un adrosol de la méme manidre gque dans

l'exemple 12, mais en utilisant du propyléneglycol 3 la place

de 1'alcool isopropylique.

~On conserve, a 45°C pendant 3 mois, 1T'aérosol insecticide
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de la présente invention ainsi préparé. Puis on observe
1'aérosol dans le récipient. Il s'aveére qu'on ne peut pas

Gonsidérer que 1'aérosol s'est séparé, car il est resté
homogéne et transparent. On détermine la teneur en alléthrine
dans l'aérosol par chromatographie enphase gazeuse de la méme
maniére que dans l'exemple 1 et on la compare a la teneur qui
A été déterminée immédiatement aprés la préparation de
1'aérosol. On trouve alors que le pourcentage restant
d'alléthrine est de 90,3 %.

Oon n'observe pas de formation de rouille sur la paroi du

récipient aérosol.

Exemple 15
Oon prépare un aérosol de la méme maniére que l'exemple

12, mais on utilise 1'éther méthylique du tripropyl&neglycol &
la place de 1l'alcool isopropylique.

On conserve, & 45°C pendant 3 mois, l'aérosol inmsecticide
de la présente invention ainsi préparé, Puis on observe
1'aérosol dans un récipient. Il s'aveére qu'on ne peut pas
considérer que l'aérosol s'est séparé, car 1l est resté
homogéne et transparent. La tenpeur en alléthrine dans

T On consetve, & 45°C pendant 3 mois, 17 aérosol insecticide = |

25

30

35

1'aérosol est déterminéde par chromatographie en phase gazeuse
de la méme manidre que dans 1l'exemple 1 et comparée a la
teneur qui a été déterminée immédiatement aprés préparation de
1taérosol. On trouve alors que le pourcentage restant
d'alléthrine est de 93,8 %.

On n'observe pas de formation de rouille sur la paroi du

récipient aérosol.

Exemple comparatif 8

On —prépare un -aérosol  de la méme. manidre  que- dans -

de 1'alcool isopropylique. .. . ... . . s U,

On conserve, & 45°C pendant 3 mois, 1'aérosol insecticide

ainsi obtenu. Puis on détermine la teneur en alléthrine dans

1lexemple.-12,-—mais-en-utilisant-de 1thexyléneglycol=a-la=place——: =




44__,4_,ELLaérQsQl4_parﬂvchromatagraphig;menggﬁhase.Jgazeuse,m_commeWwdans_ﬂv747f44
") 'egemple 1 et oOn la ‘conipdre A lEtenéldr guia “6t8 déterminée e
immédiatement aprés préparation de l'aérosol. On trouve alors ;
_gue-le-pourcentage restant d'alléthrine—est de-79,8 %. e

5 .

Exemple comparatif 9 }
On prépare un aérosol de la méme maniére gue dans

l'exemple 12, mais on utilise de la méthylcellosolve a la
place de l'alcool isopropylique.

10 On conserve, & 45°C pendant 3 mois, 1'aérosol insecticide
ainsi obtenu. On détermine alors la teneur en alléthrine dans
1'aérosol par chromatographie en 'phase gazeuse de la méme
manidre que dans l'exemple 1 et on la compare a la teneur qui
a été déterminée immédiatement aprés préparation de l'aérosol.

15 On trouve alors que le pourcentage restant d'alléthrine est de

76,3 %.
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REVENDICATIONS

1. aAdrosol insecticide 3 base d'eau du type en phase liguide

3 une seule couche, qui comprend :
(A) Un liguide de base pour aérosol contenant comme
ingrédient actif sur le plan insecticide au moins un composé
5 pyréthroide choisi dans le groupe I suivant ou un mélange d'au
moins un composé pyréthroide du groupe I et d'au moins un
composé pyréthroide choisi dans le groupe II suivant, un
solvant organique choisi dans le groupe III suivant et umne
solution tampon pour régler le pH du liguide de base & une

10 valeur de 7,0 & 9,0, et
(B) de 1'éther diméthylique comme agent propulsif.

Groupe I :

“CHf?géﬁfﬁéﬁifé‘aé‘ﬁiaIi?l”*2:méthyl=ﬁiaibcycIéﬁént-z—
ényle (alléthrine),
15 Chrysanthémate de 2-méthyl-4—oxo-3—propargylcyclopent-2-
ényle,
Chrysanthémate de 5-propargylfurfuryle {furaméthrine),
Chrysanthémate de a~cyano-3-phénoxybenzyle,
2,2,3,3-tétraméthylcyclopropanecarboxylate d'a-cyano-3-
20 phénoxybenzyle (fenpropatrine) et
Oxyde de 2~ (4-éthoxyphényl) -2-méthylpropyle et de
3-phénoxybenzyle (éthofenprox). L

2,2-diméthyl-3-(2,2-dichlorovinyl) cyclopropanecarboxylate

déﬂj-phénoxybenzyle (perméthrine),

_Groupe II 3 . . e e e e s 7
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e Chf?Santemate de 3—pnenoxybenzyle (phénothrine},

Chrysantémate de 5-benzyl-3- furylméthyle (resméthrine),
Chrysantémate de 1-ethyny1-2—méthyl 2-pentényle,

5 pentane et
2- (1-méthyl-2-(4~-phénoxyphénoxy) éthoxy) -pyridine (pyripro-

xyfene). i
Groupe III ; ;
alcool 1sopropyllque,
10 alcool n-propylique,
alcool éthylique,
propyléneglycol,
éther méthylique de propyléneglycol, i
éther méthylique de dipropyléneglycol, ;
15 éther méthylique de tripropyléneglycol, et

acétona. . 1
2. Aérosol selon la revendication 1, dans lequel 1'éther i
diméthylique est mélangé dans 1'aérosol en tant gu'agent
propulsif, & raison de 10 & 80 % en poids par rapport au poids

20 total de l'aérosol.
3. Aérosol selon lz revendication 1, qui contient un solvant

organique choisi dans le groupe comprenant 1'alcool
isopropylique, l'alcool n-propylique, l'alcool éthylique, le
propyléneglycol, 1'éther méthylique du propyléneglycol,
26 1'éther méthylique du dipropyléneglycol, i'éther méthylique du
tripropyléneglycol et 1'acétone, 3 raison de 10 a 70 % en

poids par rapport au poids total de 1'aérosol.
4. Adrosol selon la revendication 1, qui comprend 1la
solution tampon & raison de 10 & 55 % en poids par rapport au

30 poids total de l*aérosol.
5. Aérosol selon la revendication 1, qui contient ledit

__ingrédient. actif sur le plan-insecticide a..raison de 0,01 & R

.2 % en.poids-pa¥r. rapport-au- peids:totai“deAi:aerosol~~ffﬁ:, i
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