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Zpiisob vyroby stalého vodného suspenzniho pesticidniho koncentratu

Oblast techniky

Vyniélez se tyka zptisobu vyroby stdlého vodného suspenzniho pesticidniho koncentratu.

Dosavadni stav techniky

Suspenzni koncentrované nebo vodné tekuté pesticidni kompozice jsou koncentrované suspenze
ve vod€ nerozpustnych pesticidi a smési pesticidi ve vodnych systémech. Tento vynalez se tyka
takovych pendimethalinovych kompozic.

Tyto vodné kompozice asto obsahuji asi 10 aZ 80 % hmotnostnich pevného pesticidu nebo
smési pevnych pesticidli, a tak umoziuji zachazeni s témito pesticidy, které jsou ve vodném
prostfedi relativné nerozpustné. JelikoZz tyto typy kompozic maji Z4adouci vlastnosti husté
kapaliny, mohou byt pfelévany nebo erpany. Takto jsou odstranény nékteré problémy, naptiklad
praSnost, kterd se mize vyskytovat u pevnych kompozic smégivych praskd a granuli. Tyto
koncentraty na béazi vody maji navic daldi vyhodu, nebot' nevyZaduji pouZiti organickych
rozpoustédel, ktera jsou Casto pfitomna v emulgovatelnych koncentratech.

Z uvedenych diivodi je zadouci formulovat pesticidy do suspenznich koncentratii nebo vodnych
tekutych pfipravki. Tyto formulace viak maji své vlastni problémy, jako je gelovaténi, tvorba
kalu a usazovani, a rovnéz problémy, dané fyzikalnimi a chemickymi charakteristikami pesticidu
nebo smési pesticidli. Naptiklad dinitroanilinpendimethalin se ponékud obtizné formuluje a
k vyfeSeni téchto formulagnich problémi bylo uéin&no nékolik pokusti.

Problémy, spojené s vyvojem suspenznich koncentratovych kompozic, obsahujicich G&inné
sloZky s nizkou teplotou tani, samotné nebo ve smési s i¢innymi slozkami s vy33i teplotou tani,
jsou popsany v patentové pfihlasce NSR ¢&. DE 3302648 Al Uvedena prihlaska se pokousi
vyfesit problémy vodnych smiSenych disperzi nizko tajici a&inné slozky v C, aZ C,, alkylesterech
kyseliny ftalové jako rozpoustédle v kombinaci svodnym suspenznim koncentritem,
obsahujicim jednu nebo vice uéinnych sloZek, jako alternativu k suspenznimu koncentratu,
obsahujicimu nizko tajici (i¢inné slozky, jako je pendimethalin [N—(1—ethylpropyl)-2,6—dinitro—
3,4—xylidin]. Divodem alternativniho pfistupu této pfihlasky je nemoZnost pfipravit stabilni
suspenzni koncentraty riznymi metodami, v€etn€¢ metody, popsané v evropské patentové
pfihlasce &. 033291 2. Tato evropska pfihlaska popisuje insekticidni suspenzni koncentratové
kompozice phosalonu s ptisadami, které mohou byt p¥ipraveny z roztaveného insekticidu.

Pendimethalin se nesnadno formuluje nejen do suspenznich koncentrétt, ale i do jinych forem, a
to z n€kolika divodi. Jednim z nich je, Ze existuji polymorfni krystaly pendimethalinu, a to
oranZzové makrokrystaly a Zluté mikrokrystaly, pfiCemZ preferovana je oranZova forma. PFi
formulaci pendimethalinu do jinych forem neZ suspenznich koncentrati bylo nutno pouZivat
stabilizovany pendimethalin. Patenty USA &. 4082537 a 4 150969 popisuji kompozice,
obsahujici bud’ dialkyl(Cs az Cs)sulfosukcinat nebo ethoxylovany PB—diamin. Tyto patenty
popisuji pouZiti sulfosukcinati a f—diamini ke stabilizaci pendimethalinovych krystali do Zluté
formy a k jejich formulaci do kompozic ve form& sma&ivych pragkd.

Nejen, Zze pendimethalin existuje ve dvou krystalickych formach, ale ve findlni formulaci
pendimethalinu navic dochazi k dalsi krystalizaci. Tyto formulace &asto vykazuji problémy
stability v disledku rychlé tvorby krystali v koneéném produktu. Ve findlnich formulacich
vznikaji velmi velké a dlouhé krystaly o délce asi 3000 pm, které maji za nasledek nestabilitu.
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Formulace kompozic, ve kterych se nevyvijeji tyto dlouhé krystaly, je tedy rozhodujici z hlediska
stability a nutna k ziskani rovhomérné distribuce aktivni slou€eniny pro aplikaci.

Utelem vynalezu je tedy poskytnout stabilni vodné suspenzni koncentratové kompozice nebo
vodné tekuté kompozice nizko tajiciho dinitroanilinu pendimethalinu, bud’ samotného nebo ve
smési s jinymi pesticidy. I kdyZ je moZno pouZit jakéhokoli sekundarniho pesticidu, jsou do
kompozic podle tohoto vynilezu vhodné pesticidy s vy$Simi teplotami tani nebo pesticidy, které
jsou rozpustné ve vodé. Utelem vynalezu je rovn&z poskytnout zpiisob pripravy takovych
stabilnich vodnych suspenznich koncentratovych kompozic nebo vodnych tekutych kompozic
tak, aby ve findlnich kompozicich nedochédzelo k tvorbé dlouhych krystald, které narusuji
zpracovani a Gi¢innost aktivni slozky pfi aplikaci.

Podstata vynalezu

Pifedmétem vyndlezu je zpisob vyroby stalého vodného suspenzniho pesticidniho koncentréatu,
jehoZ podstata spo¢ivé v tom, Ze se roztaveny pendimethalin emulguje v horké vodeé o teploté 50
az 80 °C, obsahujici povrchové aktivni latku a odpériovag, na velikost kapky 2 az 10 um, p¥ida se
stabilizator suspenze a horkd emulze se za michani ochladi na teplotu mistnosti, pfi¢emz se do
prostfedku poptipadé zavede jeden nebo vice sekundarnich pesticidi.

Vyse uvedeny sekundarni pesticid je s vyhodou ve vodé rozpustny nebo ma teplotu tani vy33i nez
70 °C.

Ve vyhodném provedeni zpiisobu podle vynélezu se emulze po ochlazeni dale mele.

Ptidavani sekundarniho pesticidu se podle vynalezu s vyhodou provadi v alespoii jedné ze dvou
nasledujicich fazi: bud’ se postupuje tak, Ze se roztaveny pendimethalin emulguje v horké vodg,
obsahujici povrchové aktivni latku, odpéiioval a jeden nebo vice pesticidi o teploté tani vy3si
nez 70 °C a/nebo tak, Ze po ochlazeni uvedené emulze na teplotu mistnosti se pfida uvedeny
pesticid nebo pesticidy o teploté tani vy3si nez 70 °C a pfisady.

Povrchove aktivni latkou je pfednostné kondenzat ethylenoxid/propylenoxid, alkyl- aryl- nebo
arylaryl- ethoxylat nebo jejich derivaty, lignosulfonaty, kondenzity kresol-formaldehyd nebo
Jejich sulfonéty, kondenzaty naftalen—formaldehyd nebo jejich sulfonaty, polykarboxylaty nebo
jejich derivaty nebo jejich smési.

Stabilizatorem suspenze je s vyhodou polysacharidova klovatina, jako xanthanova guma.

Mezi sekundarmi pesticidy, vhodné pro pouziti v kompozicich podle tohoto vynélezu, patfi mezi
jinymi mocoviny, triaziny, imidazolinony, samotné nebo v kombinacich. V kompozicich podle
tohoto vynilezu je rovnéZz mozno pouzit fungicidy, insekticidy a regulatory riistu rostlin, které
maji teplotu tani vyssi nez 70 °C a/nebo maji fyzikalni vlastnosti, které jsou vhodné pro ptipravu
vodnych suspenznich koncentratovych kompozic.

Do stabilnich vodnych suspenznich koncentratovych kompozic podle tohoto vynalezu je rovnéz
mozno snadno vélefiovat ve vod€ rozpustné pesticidy, jako je difenzoquat, aminové soli,
alkalické soli nebo soli alkalickych kovii ioxynilu, bromoxynilu, fenoxyoctovych kyselin a
imidazolinylkarboxylovych kyselin, jako je 2-(4—izopropyl-4—methyl-5—oxo—2-imidazoli-2—
yl)-3—chinolinkarboxylova kyselina apod.

Mezi vyhodné vyse tajici (nad 70 °C) komponenty pro pouZiti ve vodnych suspenznich
kompozicich podle vynélezu, obsahujicich pendimethalin, patfi izoproturon [N,N—dimethyl-N'~
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(4—~(1-methylethyl)fenyl)mo&ovina], linuron [N—(3,4—dichlorfenyl)-N'-methoxy-N'-methyl-
mocCovina], metoxuron [N'—(3—chlor—4-methoxyfenyl)}-N,N-dimethylmo&ovina], chlortoluron
[N'~(3—chlor—4—-methylfenyl)-N,N-dimehylmo&ovina]  atrazine [2—chlor—4—ethylamino—6—
izopropylamino—1,3,5-triazin], imidazolinonové herbicidy, jako je 2—(4—izopropyl-4—methyl-5-
oxo—2-imidazolin—2-yl)}-3—chinolinkarboxylova kyselina a jeji vodorozpustné soli a izomerni
smés methyl-6—(4—~izopropyl-4-methyl-5—oxo—2-imidazolin-2-yl)-m—toluatu a methyl-2—(4-
izopropyl)}-4-methyl-5—oxo—2-imidazolin—2-yI)toluatu. Mezi dal¥i sekundarni G&inné slozky
patfi teroutylazine (2-terc.butylamino—4—chlor-6—ethylamino—1,3,5~triazin) a metolachlor [2~
chlor-6'—ethyl-N—(2-methoxy—1-methylethyl)acet-o-toluidid].

Mezi povrchove aktivni litky, dispergitory a/nebo smé&edla, vhodné do vodnych suspenznich
kompozic podle vynilezu, obsahujicich pevny pendimethalin, patii kondenzaty ethylenoxid/
propylenoxid, alkylaryl- a arylarylethoxylaty a jejich derivaty, lignosulfonaty, kondenzity
kresol- a naftalen—formaldehyd a sulfonaty, polykarbonaty a jejich derivaty, a jejich smési.

Bylo zjisténo, Ze aniontové polymerni latky, jako jsou kondenzity kresol—formaldehyd a jejich
sulfonaty, kondenzity naftalen—formaldehyd a jejich sulfonity a lignosulfonaty, obecné
minimalizuji tvorbu krystali béhem skladovani a jsou proto velmi vyhodné.

Suspenzni €inidla, jako jsou polysacharidové klovatiny, jako xanthanova guma, guarova guma,
arabskd guma a derivaty celulézy apod., je vhodné pridavat do horkych emulzi ve hmotnostnim
mnozstvi asi 0,02 az 3,0 %.

Tyto prostfedky poméhaji stabilizovat emulzi o poZadované velikosti kapky tim, e pied
zchlazenim zvy3uje viskozitu emulze z po&ate&ni hodnoty asi 100 mPas na asi 1000 mPas nebo
vice.

V kompozicich podle vynalezu musi byt nutn& p¥itomny konzervaéni prostfedky proti mikro-
biédlnimu napadeni. Pfikladem je 38% roztok formaldehydu. Mezi dalsi konzervaéni prostiedky
patfi methyl- a propyl-p-hydroxybenzoat, 2-brom—2-nitropropan—1,3—diol, benzoat sodny,
glutaraldehyd, o—fenylfenol, benzizothiazolinony, S5—chlor-2-methyl-4—izothiazolin—3—on,
pentachlorfenol, 2,4—dichlorbenzylalkohol, jejich smési dal3i prosttedky, znamé odbornikim. Do
kompozic podle vynélezu jsou vhodné silikonové odpéiovace.

Do vyslednych vodnych suspenznich koncentratovych kompozic je mozno ptidavat prostiedky
proti zamrzéni, jako je ethylenglykol, propylenglykol, dalsi glykoly, glycerin nebo mogovina.
Pak je moZno pridavat dal3i povrchové aktivni latky, konzervaéni prostfedky a zahustfovadla,
Jako jsou hlinky, srazené siliky, polyvinylalkohol, polyvinylpyrrolidon, polyakrylamidy apod. a
rovnéz vyse tajici uCinné sloZky nebo suspenzni koncentraty, obsahujici dal3i aktivni slozky.

Stabilni vodné suspenzni koncentritové kompozice pendimethalinu je moZno pfipravit
emulgovanim roztaveného pendimethalinu v horké vodg, 50 az 80 °C, obsahujici povrchové
aktivni latku a odpéfiovac, na pozadovanou velikost kapky. Pak se pfida stabilizitor suspenze.
Ziskana horkad emulze se chladi a micha, pti€emZ se roztaveny material nechava ztuhnout.
Ziskana kompozice se pak popfipadé mele nebo se ptidavaji dal3i G¢inné slozky s vys3i teplotou
tani nebo ptisady, jako jsou prostfedky proti zamrzéani, povrchové aktivni latky, zahuitovadla,
konzerva&ni prostfedky apod., nebo pfedtvarované suspenzni koncentréty, obsahujici jednu nebo
vice UCinnych slozek a pfisad. Vodné suspenzni koncentritové kompozice, obsahujici
pendimethalin v kombinaci s komponenty, které maji vy33i teplotu tini nebo jsou ve vodé
rozpustné, pak mohou byt podrobeny dal$imu mleti, je-li to Zadouci.

Uvedeny postup ptipravy miize zahrnovat mnoZstvi fakultativnich stupiiG, napiiklad (1)
roztavena emulze, ktera se chladi bez dalsiho zpracovani, (2) roztavena emulze, ktera se chladi a
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popiipad€é se pridavaji dalsi G&inné slozky a piisady a pak se mele, (3) roztavend emulze
v pfitomnosti ¢innych sloZzek svy33i teplotou tini se souasnym mletim, néasledovanym
chlazenim, (4) roztavena emulze, ktera se soucasné mele a chladi, pak se micha k vyvolani
krystalizace a nechava se stat (,,starnout) se sekundarnimi G¢innymi slozkami nebo bez nich a
podruhé se mele.

Jinou moZnosti je dispergovat roztaveny pendimethalin pfi teploté mistnosti ve vodném roztoku
pfisad, obsahujicim popfipad¢ dalsi (i¢inné sloZky s vy33i teplotou téni, a pak ho podrobit mleti.

Uvedenym postupem je mozno, jak bylo prekvapivé zjiiténo, pFipravit stabilni vodné suspenzni
koncentratové kompozice pendimethalinu samotného nebo v kombinaci s dal§imi pesticidnimi
komponentami, které obsahuji na 100 ml koncentratu

5,0 az 50 g pendimethalinu,

0,05 az 1,0 g odpéiiovaci,

2,0 az 20,0 g prostredki proti zamrzani,

2,0 az 20,0 g povrchové aktivnich latek a smési povrchové aktivnich latek (smacedel a
dispergatori),

0,05 az 3,0 g zahust'ovadel,

0,01 az 1,0 g konzervacnich prostiedk,

0,05 az 2,5 g stabilizatorii suspenze,

a zbytek do 100 ml vody.

Tyto kompozice netvofi po zpracovéni velké dlouhé krystaly. Jejich zpracovani a vyroba tedy
neni naruSovdna ristem krystali. Tyto kompozice jsou navic stabilni, nedochazi v nich
k sedimentaci a¢inné slozky v t&chto velkych (3000 pum) krystalech a coz je hlavni, pti aplikaci
téchto kompozic dochézi k rovnomémé distribuci G&inné slozky.

Nasledujici priklady slouZi k dalsi ilustraci pfedkladaného vynilezu, aviak neomezuji jeho
rozsah. Mnozstvi slozek jsou uvadéna v g/100 ml koncentratu.

Piiklad 1 az 23
Metoda A

Ptiprava stabilnich vodnych suspenznich koncentratovych kompozic pendimethalinu samotného
nebo v kombinaci s jinymi herbicidy s vy$3i teplotou tani

Pfi teplot¢ 50 az 80 °C se pfipravi vodny roztok, obsahujici povrchové aktivni latky a
odpéiiovale. Pak se pfida roztaveny pendimethalin, 60 aZ 80 °C, a micha se dostatedné k ziskani
emulze o primérné velikosti kapky asi 2 az 10 pm. Tato stabilizovand emulze se ochladi na
teplotu mistnosti, pfi€emz se necha pendimethalin ztuhnout, naleZ se do ziskané vodné suspenze
pevného pendimethalinu pfidaji poZzadované dalsi pfisady nebo G&inné slozky, prostiedky proti
zamrzani, stabilizatory suspenze, povrchové aktivni latky, pesticidy.

Ziskand vodna kompozice se mele k ziskani poZadované primémé velikosti suspendovanych
astic méné nez 20 um, vyhodné méné nez 5 pm, a nakonec se do vodné kompozice, pokud je to
Zadouci, pfimichaji dalSi zahustovadla, konzervaéni prostfedky nebo povrchové aktivni latky.
Vodna suspenzni kompozice se pak bali.

S pouzitim uvedeného postupu se ziskaji stabilni vodné suspenzni koncentritové kompozice,
uvedené v tabulce L.
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2

Ptiklad
6

7

9

10

11

Pendimenthalin (nestabilizovany)
Izoproturon

Chlortoluron

Izomemi smés methyl-6—(4—
—izopropyl-4-methyl-5-oxo-2—
—imidazolin-2-yl}-m-toluitu

a methy}l-2—-(4-izopropyl--4—
Methyl~5—0x0—2-imidazolin-2-
—yl)toluatu

Kondenz4t kresol-formadehyd-Na*
Sulfonovany kondenzat
Kresol-formaldehyd-Na'—
Laurylsulfat-Na*
Lignosulfonat-Ca™
Alkylfenolethoxylat

Motovina

Srazena silika

Xanthanové guma

38% roztok formaldehydu
Silikonovy odpéitovad
Ethylenglykol

Kondenzat ethylenoxid/
Propylenoxid

voda

Tabulka 1 - pokracovani

Kompozice

26,0
26,0

5,0
0,5

8,0

2,0

0,1
0,25
0,1

16

26,0

26,0

3,0
0,5

8,0
2,0
0,1
0,25
02

23,6
23,6

5,0
0,5

8,0
2,0
0,1
0,25
05

20,0

30,0

3,0
0,5

8,0
2,0
0,1
0,25
0,25

12,5
37,5

3,0
0,5

8,0
2,0
0,1
0,25
0,5

26,0

12,5
50

2,0
6,0
8,0
2,0
0,1
0,25
0,75

Priklad

19

20

26,0
26,0

30
0,5
2,0
2,0
0,1
0,25
0,2
8,0

26,0
26,0

3,0
0,5
2,0
0,1

0,25

0,2
8,0

26,0
26,0

8.0
2,0
0,1
0,25
0,2

zbytek do 100 ml

21

22

26,0
26,0

025
02

2,0

Pendimethalin

Izoproturon

Chlortoluron

Modovina

Silikonovy odpéfiovad
Xanthanova guma

38% roztok formaldehydu
SraZena silika

Kondenzat naftalen—formaldehyd-Na*
Oleoylmethyltaurid-Na*
Kopolymer ethylenoxid—propylenoxid
Ethylenglykol

Sulfonovany kondenzat kresol-
Formaldehyd-Na*
Karboxymethylcelul6za~Na*
Polyvinylalkohol
Polyvinylpyrrrolidon
Lignosulfonat-Na"

Kaolin

Chlorid vépenaty
Polyakrylat-Na*

Propoxylovany alkylarylethoxylat
Voda

Piklady 24 a 44

Metoda B

26,0
26,0

8,0
0,2
0,2
0,5

1,5

20,9

30,0

20,0

30,0

zbytek do 100 ml

20,0
30,0

0,5
0,05
0,125
2,0

3,6
8,0

26,0
26,0

Priprava stabilnich vodnych suspenznich koncentratovych kompozic pendimethalinu samotného
nebo v kombinaci s jinymi G¢innymi slozkami

20,0

30,0
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Pti teploté 50 az 80 °C se pfipravi vodny roztok, obsahujici povrchové aktivni latku (latky) a
odpéiiovate. Pak se kroztoku pfida roztaveny pendimethalin, 60 aZz 80 °C, za michani,
dostate¢ného k ziskani emulze o primémé velikosti kapky asi 2 az 10 um. Ke stabilizaci takto
vytvofené emulze se prida dostatecné mnozZstvi stabilizatoru suspenze a emulze se pak ochladi na
teplotu mistnosti, pfi¢emz se pendimethalin nechava ztuhnout, nacez se pokud je to Zadouci,
ptidaji dalsi pfisady. Vzniklou kompozici je pak mozno balit.

Daéle se pfipravi suspenze pesticidu o teploté tani vy33i nez 70 °C a mele se na vhodnou
prumérnou velikost &astic, tj. méné nez 20 pm, vyhodné méné nez S pm, nebo se ptipravi vodny
roztok, obsahujici poZadované mnozstvi vodorozpustného pesticidu.

Kterykoli ztéchto pfipravkii se pak smicha se suspenzni koncentratovou kompozici pendi-
methalinu, pfipravenou vySe uvedenym postupem. Nakonec se, je-li to Zadouci pridaji dalgi
zahustovadla, konzerva¢ni prostiedky a povrchové aktivni latky a smés se bali jako smésna
vodna suspenzni koncentratova kompozice.

Uvedenym postupem se ziskaji stabilni vodné suspenzni koncentritové kompozice, uvedené
v tabulce II.

Tabulka II

Piiklad
Kompozice 24 25 26 27 28
pendimethalin (nestabilizovany) 23,6 23,6 23,6 23,6 23,6
Izoproturon 23,6 23,6 23,6 23,6 23,6
sulfonovany kondenzat kresol-formaldehyd-Na* - 3,0 4,1 3,0 4,3
kondenzat kresol-formaldehyd—Na® 5,0 — - - -
Alkylfenolethoxylat - - - - 8,0
oleoylmethyltaurid-Na* - 0,65 - - -
laurylsulfat-Na* 0,5 - - 0,5 -
Mocovina 8,0 8,0 8,0 - 8,0
Ethylenglykol - - - 8,0 -
smé&s polyalkylenglykoletheru a polyoxyethylen-
Alkylaryletheru - - 0,7 - -
silikonovy odpéiiovad 0,25 0,5 0,5 0,5 0,5
silika 2,0 2,0 - 2,0 -
xanthanova guma 0,1 0,1 0,2 0,1 0,1
38% roztok formaldehydu 0,25 0,25 0,5 0,25 0,3
voda zbytek do 100 ml
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Tabulka II - pokraovani

Kompozice 29

30

Priklad

31

32

33

Pendimethalin (nestabilizovany) 20,0
Chlortoluron 30,0
Izomemi  smés  methyl-6—(4~izopropyl4—
methyl-

—5-oxo-2-imidazolin—2—-yl)}-m-tolu4tu a methyl-
—2—(4~izopropyl-4-methyl-5—oxo0-2-imidazolin—-
—2-yDhtoluatu -
Amonna siil 2—(4-izopropyl-4-methyl-5-oxo—
—2—-imidazolin—2-yl}-3—chinolinkarboxylové

Kyseliny (roztok) -
Sulfonovany kondenzat kresol-formaldehyd-Na* 3,0
Kondenzat kresol-formaldehyd-N"* -
Triethanolaminova sl  polyarylarylethoxylat-
fosfatu -
Lignosulfonat-Na" -
Lignosulfon4t—Ca™" -
Alkylfenolethoxylat -
Laurylsulfat-Na" ' 0,5
Mocovina 8,0
Ethylenglykol -
Silikonovy odpéiiovac 0,5
Silika 2,0
Xanthanova guma 0,1

38% roztok formaldehydu 0,25

Ledova kyselina octova (do pH 7,4) -
smés polyalkylenglykoletheru a polyoxyethylen-
Alkylaryletheru -
voda

Tabulka II - pokragovéni

kompozice 34

20,0
30,0

8,0
0,1
0,1
0,2
0,5

0,55

20,0

12,5

0,25

26,0

12,5

0,1
0,25

zbytek do 100 ml

35

Priklad

36

37

38

30,0

0,75

0,25

39

pendimethalin (nestabilizovany) 33,0
sulfonovany kondenzat kresol-formaldehyd—Na* -
kondenzat kresol-formaldehyd-Na* -
triethanolaminova  sil  polyarylarylethoxylat-
fosfatu 3.4
lignosulfonat-Na* -
mocovina -
ethylenglykol 8,0
silikonovy odpéiiova¢ 0,1
xanthanova guma 0,1
38% roztok formaldehydu 0,25
polykarboxylatovy derivat -
voda

40,0 40,0

4,2

8,0
0,5
0,1
0,25

4,7

0,9
0,1
0,25

40,0

4,8

0,3
0,1
0,25

zbytek do 100 ml

40,0

5,0
1,0
0,2
0,5
3,0

33,0

4,2

13,3

0,3
0,16
0,4
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Tabulka II — pokraCovani

Piiklad
kompozice 40 41 42 43 44
pendimethalin (nestabilizovany) 27,3 30,0 27,3 30,0 30,0
Atrazine 18,2 20,0 18,2 20,0 20,0
sulfonovany kondenzat kresol-formaldehyd-Na" 34 1,64 3,4 1,65 1,65
triethanolaminova  sil  polyarylarylethoxylat-
fosfatu - - - 1,9 1,9
modcovina 5,8 - - - 5,0
ethylenglykol - 5,6 52 5,0 -
smés polyalkylenglykoletheru a polyoxyethylen-
alkylaryletheru 1,34 1,26 1,2 - -
silikonovy odpéiovac 0,9 0,35 0,9 0,16 0,16
silika - 0,5 - 0,4 0,4
xanthanova guma 0,2 0,1 0,2 0,1 0,1
38% roztok formaldehydu 0,5 0,25 0,5 0,25 0,25

voda

Piiklad 45 a 46

Metoda C

Ptiprava stabilnich vodnych suspenznich koncentratovych kompozic

zbytek do 100 ml

Pii teplot€¢ mistnosti se pfipravi vodna disperze povrchové aktivnich latek, odpéiiovaci a
prostiedkt proti zamrzani, obsahujici, je-li to Zadouci, pevnou ui¢innou slozku s teplotu tani vy3si
nez 70 °C nebo vodorozpustnou ucinnou slozku. Pak se k michané vodné smési piida roztaveny
pendimethalin (60 az 80 °C) s dal$imi povrchové aktivnimi latkami nebo bez nich. Ziskana
vodna smés se mele k dosazeni poZzadované primémé velikosti ¢astic suspendovanych pevnych
latek men3i nez 20 pm, vyhodné mensi nez 5 um a k semleté kompozici se, je-li to Zadouci,
pridaji dalSi zahuStovadla, stabilizatory suspenze, konzervaéni prostiedky, prostiedky proti
zamrzani a povrchové aktivni latky. Ziskana stabilni vodna suspenzni koncentratova kompozice

se pak bali.

Uvedenym postupem se ziskaji stabilni vodné koncentratové kompozice, uvedené v tabulce II1.

Tabulka III

Piiklad
Kompozice 45 46
pendimethalin (nestabilizovany) 26,0 26,0
Izoproturon 26,0 26,0
sulfonovany kondenzat kresol-formaldehyd-Na" 3,0 -
polyarylarylpolyoxyethylenfosfat, kysela forma - 5,0
silikonovy odpéfiovac 0,2 0,2
xanthanova guma 0,2 0,12
38% roztok formaldehydu 0,5 0,5
ethandiol (ethylenglykol) 8,0 -

voda

zbytek do 100 ml



15

20

25

30

CZ 286229 B6

Piiklad 47 a 48
Metoda A a E

Pfiprava stabilnich vodnych suspenznich koncentrath pendimethalinu zptisobem podle vynalezu
versus zpsobem mleti za chlazeni emulze (metoda E)

Podle prikladi 1 az 23, metoda A, se pfipravi vodna suspenzni koncentratovd kompozice
pendimethalinu. Pro srovnani se suspenzni koncentrat pendimethalinu pfipravi i podle popisu
evropské patentové prihlasky €. 033291.2.

Smés horké vody (575 ml), ethylenglykolu (50 g) a aniontové povrchové aktivni latky, smés
monofosfatu a difosfatu tristyrylfenolu s polyoxyethylenem s 18 oxyethylenovymi jednotkami,
neutralizovana triethanolaminem, dodavana fou Rhone-Poulenc pod obchodnim nézvem
Soprophor FL ®, 50 g, se intenzivné micha, zatimco se ptiddva 400 g pendimethalinu. Pak se
mele v dyno mlyné s plast€m pro rychlé chlazeni a ziska se smés, opoustéjici mlyn pfi 24 °C a
majici velikost Eastic z 98 % mensi nez 5 pm, coZ ukazuje na tvorbu suspenzniho koncentratu.

Pak se pfidd biopolymer xanthanové gumy heteropolysacharidového typu (1,5 g), ziskany
fermentaci Xanthomonas campestris na uhlohydratech, obchodni nazev Rhodopol XB 23,
dodavan fou Rhone—Poulenc.

V tabulce IV jsou uvedeny udaje o stabilité obou kompozic. Metoda mleti nevyluduje vznik
dlouhych krystalt ani po dvojim kratkodobém skladovani, nejprve tfi dny pfi 15 °C a pak t¥i dny
pfi 28 °C.

Tabulka IV
Metoda A — zplisob podle vynalezu Metoda E — mleti za chlazeni*
kompozice g/ml vysledek kompozice g/ml  vysledek
pendimethalin 40 (1) Po6tydnech pfi 28 °C  pendimethalin 40 Dva pokusy:
mA 95 % astic pri (1) Velké kiystaly o

velikosti ¢astic a2

stabilizator suspenze

xanthanovéa guma (pfidana pred

mémou velikost men3i  stabilizator suspenze

nez 15 x4 pm

xanthanovd guma (pfidana po 80 x 5 um se

chlazenim) 0,02 mieti a chlazeni) 0,15 objevovaly po 3

povrchove aktivni latky Dnech pii 15 °C
a

sulfonovany kondenzat povrchove aktivni latky Také po 3dennim
Skladovani  pHi

kresol-formaldehyd 4,0 smé&s mono-~ a difosfatu 28 °C.

polyethoxylovany  polymethyl- tristyrylfenolu neutralizovana tri

methakrylat 3,0 ethanolaminem (Soprophor® FL) 5,0

prostiedek proti zamrzani —

Motovina 5,0 prostfedek proti zamrzéni

odpéfiovat - silikonovy 0,5

konzervalni prostfedek ethylenglykol 5,0

benzizothiazolon 0,1 —

* Velikost &astic v pavodni suspenzni koncentratové kompozici
jez 98 % men3inez 5 um

R Obchodni znamka fy Soprosoie, sekce Rhone-Poulenc
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Piiklady 49 a 50
Kompozice obsahujici u¢innou slozku podle vynélezu

Podle piiklada 1 az 23 se pfipravi vodné suspenzni koncentratové kompozice pendimethalinu se
sekundarnim pesticidem, obsahujici nasledujici komponenty:

g/ml

formulace X formulace Y
pendimethalin 23,6 20,0
izoproturon 23,6 -
chlortoluron - -
povrchové aktivni latka
sulfonovany kondenzat
kresol-formaldehyd-Na" 4,1 4,14
povrchové aktivni latka
polykarboxylat - 1,64
smés polyalkylenglykoletheru a
polyoxyethylenalkylaryletheru 0,71 -
modovina 8,0 8,0
xanthanova guma 0,2 0,2
30% silikonovy odpéiiovac 0,5 03
benzizothiazolinon - 0,033
methylparaben 0,1 -
propylparaben 0,05 -
voda do 100 ml 100 ml

Priklady 51 a 52
Kompozice s pouzitim procesu dvojitého mleti horké emulze

Pfipravi se horkd emulze roztavené¢ho pendimethalinu jako v pfikladech 1 az 23, ptiCemz se
horky pendimethalin pfidava do horkého roztoku povrchové aktivni latky za michéani s vysokym
stfihovym napétim. Teplota je 50 az 80 °C a velikost ¢astic 2 az S pm. Hork4 emulze se pak mele
v ptistroji Dyno—mill a existuje ve formé drcenych krystali (teplota na vstupu do mlyna je asi
65 °C a na vystupu zn€ho asi 20 az 25 °C). Tato smés se pak ponecha ,starnout”, aby se
umozZnila konverze na oranZové polymorfni krystaly. Po konverzi, obvykle po 0,5 az 48 h, se
provadi druhé mleti v pfistroji Dyno—mill. Pokud se pfidava jiny u¢inny pesticid, pfidava se
v obdobi starnuti. Po druhém mleti se pfidavaji kone¢né prisady.

Podle uvedeného postupu se pripravi nasledujici kompozice.

-10-
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koncentrat g/ml

pendimethalin technicky 40,0
povrchove aktivni latka Soprophor® FL 5,0
Silaaolapse® 500 0,5
Propylenglykol 7,0
Voda do 100 ml
Uvedena smés se formuluje takto:

8/1
vySe uvedeny koncentrat 1000
Rodopol, 2% gel 70
Voda do 100 ml
vySe uvedeny koncentrat 75,0
atrazine technicky 20,0
Soprophor® FL 1,25
propylenglykol 1,25
voda do 100 ml

PATENTOVE NAROKY

1. Zpisob vyroby stalého vodného suspenzniho pesticidniho koncentratu, vyznadujici
se tim, Ze se roztaveny pendimethalin emulguje v horké vod€ o teploté¢ 50 az 80 °C,
obsahujici povrchové aktivni latku a odpéfiova¢, na velikost kapky 2 az 10 um, ptida se
stabilizitor suspenze a horka emulze se za michani ochladi na teplotu mistnosti, pfi¢emz se do
prostfedku popiipadé zavede jeden nebo vice sekundarnich pesticidi.

2. Zpusobpodlenirokul, vyznacdujici se tim, Zeuvedenysekundimi pesticid
je ve vodé rozpustny nebo ma teplotu tani vyssi nez 70 °C.

3. Zpusob podle naroku 1 nebo 2, vyzmacujici se tim, Ze se uvedend emulze
po ochlazeni dale mele.

4. Zpisob podle nékterého znaroki 1 az3, vyzmnadujici se tim, Zeuvedeny
roztaveny pendimethalin se emulguje vhorké vode€, obsahujici povrchové aktivni latku,
odpéniova¢ a jeden nebo vice pesticidii o teploté tani vyssi nez 70 °C.

5. Zpisob podle nékterého znéroki 1 az 4, vyzmnadujici se tim, Ze po
ochlazeni uvedené emulze na teplotu mistnosti se pfida uvedeny pesticid nebo pesticidy o teploté
tani vyssi nez 70 °C a pfisady.

6. Zpusob podle n&kterého zniroki 1 az5, vyznadujici se tim, Zeuvedend
povrchové aktivni latka je kondenzat ethylenoxid/propylenoxid, alkylaryl- nebo arylaryl-
ethoxylat a jejich derivaty, lignosulfonéty, kondenzaty kresol-formaldehyd a jejich sulfonaty,
kondenzaty naftalen—formaldehyd a jejich sulfonaty, polykarboxylaty a jejich derivaty a jejich
smési.

-11-
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7. Zpusob podle nékterého znarokii 1 az 6, vyzmacujici se tim, Ze uvedeny
stabilizator suspenze je polysacharidova klovatina.

8. Zpusob podle nékterého znarokdl 1 az7, vyznacdujici se tim, Zeuvedend
povrchové aktivni litka je kondenzat kresol-formaldehyd nebo jeho sulfonat, kondenzat
naftalen—formaldehyd nebo jeho sulfonat, polykarboxylat nebo jeho derivat, lignosulfonat a
jejich smési.

9. Zpuisob podle nékterého znarokti 1 az8, vyznacujici se tim, Zeuvedeny
stabilizator suspenze je xanthanova guma.

Konec dokumentu
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