
P .- 26.105

C-39Í1- z

2956 04

§

MEMORIA DESCRIPTIVA 
que se presenta para unir a la solicitud 

d e

P A T E N T E  DE I R  V E N C I O N  
formulada el 22 de Enero de 1964, con el na 295+604

e n
E S P A Ñ A

por VEINTE años
a nombre de UNION CARBIDE CORPORATION, entidad norteamerica­
na, establecida en 270 Park Avenue, Nueva York, N.Y., E.U*A.
por:
M UN METODO PARA PREPARAR CONCENTRADOS DB PESTICIDA DISPERSA

BLES "

Bata invsjción atañe a la  preparación de pesticidas 
inoluyendo insecticidas, herbicidas, miticidae, fungicidas, 
etc ., en forma dispersable. En particular, la invención se 
refiere a la preparación de formulaciones de pesticidas dis- 

5 persa6les que puede no dispersarse por simple mezclado con
agua. Los pesticidas principalmente considerados para su pre­
paración de acuerdo con este invento son los pestioidas orgá­
nicos como DDT, BHC, Sevin, dordan, Aldrin, pentaclorofenol 

2,4-D, eto. La invención también considera la preparación de
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dispersiones de mezolas pesticidas, especialmente mezclas 
eutóctloas, dispersando mezolas pesticidas fundidas, de pun­
to de fu.sión rebajado, en un portador como e l agua, a una 
temperatura mayor que el punto de fu si ón de la mezcla pes- 
tioida, que puede ser la temperatura de ebullición del por­

tador.
Objetivo prinoipal de la invención es proporcionar 

dispersiones pesticidas y mótodos de preparación de las mis­
mas, mediante los cuales los pesticidas son sumamente disper­

sados en agua.
Otro objetivo de la invención es proporcionar disper­

siones pesticidas económicas, estables y que posean propieda­
des substancialmente coloidales.

Adn otro objetivo es suministrar dispersiones de mez­
clas pesti oidas, especialmente de mezclas eutócticas.

En resumen, la invención está destinada a producir pes­
ticidas dispersables, disolviendo el pesticida en un disolven­
te adecuado, mezclando el disolvente oon agua y quitando por 
destilación el disolvente y el agua. Sin embargo, este proce­
dimiento por si solo no dará lugar a dispersiones convenientes 
ya qué los pesticidas tienden invariablemente a recoagularse 
y a pasar a forma no-dispersa a l tratar de redispersarlos.
Por tanto, hay que añadir un material que mantenga el estado 
disperso del pesticida. Los agentes humectantes corrientes 
como los jabones, no sirven para este fin . Se ha descubierto 
que los lignosulfonatos de ciertos metales, como sodio, cal­
cio y cromo, y otros determinados materiales mantienen las ¿is 
pensiones y ayudan a su formación. Los mejores resultados pa­
recen obtenerse con ios lignosulfonatos.

En un segundo aspecto de la invención, se ha desoubier-
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y
ta que mézalas de pesticidas y especialmente mezclas eutécti- 
cas de los mismos pueden ser tratadas, mediante esta invención 
para dar dispersiones satisfactorias de los mismos, de forma 

que el disolvente anteriormente citado puede ser pesticida 
5 fundido. Pueden formularse, de forma ventajosa, por medio de 

la invención, pesticidas de puntos de fusión elevados, espe­
cialmente utilizando mezclas eutéetioas. Una mezcla eutáotica 
de materiales es una mezcla de dos (o mas) maten ales en pro­
porciones tales que la. temperatura de congelación (o fusión) 

lo  sea mínima para mezclas de tales materiales. Por consiguiente, 
el empleo de mezclas eatócticas de pesticidas proporciona los 
últimos resaltados que pueden obtenerse de acuerdo con este 
aspecto de la invención, ya que su punto de fusión es el más 
bajo que puede obtenerse para mezclas de aquellos pestioidas.

15 Sin embargo, pueden tratarse mezclas no-eutéotioas de pestici­
das mediante la invención, cuando la disminución del punto de 
fusión de las mismas es suficiente para qpe e l  punto de ebulli­
ción del portador (por ejemplo, agua) sea superior al punto de 
fusión de la mezcla o pueda nacerse prácticamente superior por 

2o medio de un incremento no excesivo de la  presión.
Los ensqyos anteriores para preparar materiales pestioi­

das dispersables no han sido totalmente satisfactorios, por 
ejemplo, se ha descrito la  preparación de dispersiones aouosas 
de insecticidas tales como DDT, moliendo o mezclando estos ín- 

25 timamsnts con una pasta formada por un agente dispersante y 
agua. Pero el manejo de estas pastas es molesto y costoso; no 
pudiendo aplicarse la táanica de secado rápida descrita más 
adelante, con el fin  de adaptar el proceso a materiales como 
el Sevin que son d ifie ile s  de preparar satisfactoriamente en 

So forma disperssble por cualquiera de los métodos conocidos.
r a
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Las formas en papilla de la presente invención son macho más 
fáciles de manejar. También se conoce un mátodo en que una 
disolución de DDT en un disolvente volátil tal oomo metanol 
se añade a agua caliente que contenga un agente dispersante 

5 y se evapora el disolvente de la disolución, pero este máto­

do no era tampoco adecuado, puesto que los disolventes u t i li ­
zados eran solubles en agua y no podían formarse avulsiones 

verdaderas, y además no se conseguía el secado rápido deriva­
do de las superiores formulaciones de esta invención. Los pro 

lo  casos convencionales para la dispersión de insecticidas Rm- 
didos no bastan, por tanto, para producir dispersiones satis­
factorias de materiales d ifíc ile s .

La dispersión de ios pesticidas para su distribución 
sobre cosechas, bosques y otros lugares ha sido un grave pro- 

15 blems durante mucho tiempo. Puesto que la pulverización es la 
forma más efectiva de distribución, las dispersiones no han 
de obturar los equipos pulverizadores. También se requiere 
generalmente un oorto periodo de almacenamiento, no debiendo 
las dispersiones flocularse durante este periodo. La mayor 

2o parte de los pesticidas, particularmente de los tipos orgá­
nicos como DDT, BHC, clordan, Aldrina, pentaolorofenol y 
2,4-D, al ser subdivididos por medios mecánicos y suspendi­
dos en agua, no permanecen en suspensión dorante un periodo 
de tiempo suficiente para realizar su pulverización. Los pes- 

25 tioidas tienden a coagular en partículas mayores y a deposi­
tarse o separarse en capas en e l caso de pesticidas líquidos. 
Igualmente es d i f í c i l  la subdivisión mecánica de estos pesti­
cidas, ya que no se subdividen fácilmente y tienden a adherir 
se y a embotar la maquinaria de molienda. El mátodo aquí d i- 

3o vulgado dará buen resultado en e l caso de casi todos los pes-



tioidas orgánioos o mezclas de los mismos, siempre que pue- 
.da encontrarse un disolvente idóneo.

, Ciertos materiales, como el insecticida Sevin, el

miticida Tedion, el herbicida IPC y los fungicidas Captan 
5 y Phaltan, son partieulaimente d ifíc ile s  de pasar a una 

forma que se disperse fácilmente y que se mantenga en este 
estado al mezdarla con agua para su uso. Esta dificultad 
surge a causa de la solubilidad extremadamente baja de es­
tos materiales en los disolventes orgánicos normales. Así, 

lo  mientras que el DDT, por ejemplo, es completamente soluble 
en la mayor parte de los disolventes orgánicos aromáticos y 
alifaticos, el Sevin es insoluble en casi todos ellos y so­
lo  ligeramente soluble en algunos pocos, como el tolueno y 

el cloroformo. En estos insecticidas de d i f í c i l  formulación 
15 es donde el proceso de esta invención se adapta de forma 

especial.
El invento es aplicable tanto a insecticidas sólidos 

como líquidos.

2o za un disolvente, este ha de reunir ciertas propiedades.
En primer lugar, con el fin  de que se forme una verdadera 
emulsión del disolvente en agua, durante el siguiente paso 
del mezclado; aquel ha de ser prácticamente insoluble en 
agua, y el tipo de disolvente y oondioiones de preparación 

25 no deben tender a formar emulsiones inversas del agua en el 
disolvente. En segundo lugar el disolvente debe disolver 

completamente el pesticida, de forma que no haya pesticida 
sin disolver durante la etapa de mezclado. Tercero, el di­
solvente ha de tener un punto de volatilización o de ebu- 

3o Ilición  inferior a las temperaturas de destrucción del pes-

En el primer aspecto de la invención en que se u t ill -
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ti oida y normalmente inferior al ponto de fusión del mi sao, 
de forma que las partículas de pesticida coloidales formadas 
no se vean afectadas durante la separación del disolvente. 
Cuarto, la viscosidad del disolvente ( y la de la disolu­
ción disolvente-pastioida) debe ser tal que ocurra cizalla- 
miento dorante la fo un ación de la emulsión con el fin  de 

que la emulsificación no oonsuma excesiva energía y resul­
te costosa. Quinto, elpesticida y el disolvente no debe reac­
cionar entre si durante el tratamiento en las condiciones 
descritas.

Sexto, el disolvente no debe descomponerse o ser afecta­
do adversamente de alguna otra forma bajo las condiciones del 
proceso, Estas propiedades deberán presentarse en el disolven­

te si han de conseguirse resultados satisfactorios.
Se ha descubierto que disolventes, como el cloruro de 

metileno, cloroformo, benceno; xileno, tolueno y materiales 
análogos, reúnen las propiedades oitedas para su empleo, de 
acuerdo con este método, con casi todos los pesticidas.

En cuanto a los lignosulfonatos; se ha descubierto que 
los lignosulfonatos sódico, cáleico, aminico y cromioo y las 
otras sales del ácido lignoealfónico, inórganicss u orgánicas, 
pueden utilizarse para preparar dispersiones de la mayor par­
te de los materiales pesticidas. Los lignosulfonatos titiles 
en este aspecto pueden denominarse en términos generales agen­
tes encapsulantes. Se cree que estos agentes tienen la  propie­
dad de ser electrostáticamente propensos a envolver o encapsu­
lar las gotitas individuales de la disolución pesticida-disol­
vente, preservándolas de la  coagulación o combinación con otras 
partículas. Esta protección persiste durante la  operación de 
separación y secado, de forma que las partículas o gotitas de
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pesticida individuales son protejidas frente e la coagula­
ción, tanto en estado seco o relativamente seco, como caen- 
do se vuelven a dispersar en agua. De esta forma, la prime­

ra misión del lignosolfonato es protejer las gotitas de di- 
*5 solvente-pesticida dispersas en la disolución acuosa de aquál, 

y prótejer asimismo las partículas del pesticida al dispersar­
se en agua. En la  realización de los mótodos del invento pue­
den utilizarse otros materiales diferentes a los lignosulfo- 

nstos que tengan las propiedades criticas requeridas, espa­
lo eiaimente la capacidad de comportarse como agentes encapsu­

lantes.
Los mótodos del invento y los productos dispersados 

obtenidos no son afectados por las condiciones habituales de 
dureza del agua a emplear en la preparación de los productos 

Ib dlapersables o en la redispersión posterior. Asimismo otros 
componentes minerales distintos a los que motivan dureza t ie ­
nen generalmente poco o ningún efecto. ETo obstante, algunos 
sulfonatos orgánicos como los sulfonatos de alquil-arilo  
corrientemente utilizados oorno agentes humectantes y deter- 

2o gentes afecten de forma contraproducente al producto y aque­
llo s  que se vea tener el efecto contrario deben excluirse en 
la  preparación del producto y en la redispersión del mismo 
para su uso.

En la realización del mótodo, se prepara en primer lu- 
25 gar una disolución del pesticida en el disolvente elegido. Ac­

to seguido se mezcla esta disolución con agua, último portador 
del pesticida en dispersión, que tenga disuelta una cantidad 
apropiada de un lignosulfonato u otro agente.

La disolución pesticida-disolvente es preferentemente 
3o una disolución saturada o casi saturada del pesticida en el



y
disolvente. Es importante que sea empleado suficiente canti­
dad del ultimo para disolver completamente todo el pesticida, 
puesto que una disolución incompleta de este puede afectar más 
tarde las propiedades de dispersión del producto. Además, ha 

8 de utilizarse suficiente disolvente para formar dispersiones 
microfines del mismo en agua. En general, la relación en peso 
del disolvente orgánico al agua será aproximadamente de 4 : 1 
a 1 : 1 y las concentraciones de pesticida y lignosulfonato 
son potestativas para que den cantidades en peso aproximsda- 

lo  mente iguales de pesticida y lignosulf onato en la  emulsión 
que resulta de mezclar las dos disoluciones. Oh exceso dema­
siado grande de disolvente incrementa los costos del proceso 
y hace el secado instantáneo más d i f í c i l ,  según se desprende 
de la  siguiente descripción de esta etapa del proceso. Uh ex- 

15 ceso muy elevado de disolvente con relación al agente disper­
sante o al agua -o  a ambos- hará la  emuísificación d i f í c i l  o 
imposible.

Se agitan Juntas la disolución pesticida-disolvente y 
la disoluci ón acuosa del lignosulfonato vigorosamente, para 

2o oonseguir una emulsificaoión lo  más completa posible, oon lo  
que la disolución pesticida-disolvente estará en la emulsión 
en forma de gotitas finamente divididas. Esta emulsión no de­
be ser demasiado espesa o pastosa, y preferiblemente será una 
papilla fluida. Para formar la  emulsión se emplea preferente- 

25 mente un molino coloidal, un homogeneizador u otro medio mecá­
nico adecuado. El pesticida se recupera de le emulsión por des­
tilación instantánea y simultanea del disolvente y del agua.
Las emulsiones son algo inestables, por lo  que deben pulveri­
zarse ten pronto como sea posible, dentro de unos quince minú- 

3o tos, por ejemplo, despuás de preparadas.
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Especialmente en e l caso de oiertos pesticidas, como 
el insecticida Sevin y los otros materiales "d ifíc iles*  antes 
mencionados, la etapa del secado ha de controlarse cuidadosa­
mente con el fin  de obtener un producto satisfactorio. Con 
otros materiales pesticidas, esta etapa no es tan critica , pe­
ro, con todo, un control esmerado contribuirá a una calidad 
mejorada del producto.

El secado es una destilación instantánea o un secado 

repentino para separar simultáneamente el disolvente y el 
agua de la emulsión. Se ha visto que es extremadamente c r ít i ­
co hacer la separación del disolvente y el agua simultáneamen­
te porque los intentos de separación consecutiva del disolven­
te y del agua, en ese orden, produjeron grandes cerrones de 

pesticida, sobre todo en el caso de los materiales de formula­
ción d if io il  anteriormente señalados. Con los materiales que 
se preparan fácilmente en forma dispersable mediante los mé­
todos usuales, tales como el DDT, el disolvente puede elimi­
narse antes por destilación y venderse la dispersión acuosa 
resultante o, preferiblemente; quitar por secado el agua para 
obtener un producto seco. Pero no es posible una destilación 
o secado en dos etapas en el caso del Sevin o de otros materia­
les que tienden a cristalizar rápidamente en agua y son por 
tanto d ifíc ile s  de preparar en formas dispersados satisfacto­
rias.

Se ha descubierto que con materiales gie cristalizan 
rápidamente como el Sevin, el secado o destilación instantá­
neos tiene que realizarse muy rápidamente a fin  de obtener 
un buen producto y, como ya se ha indicado, el disolvente y 
el agua deben separarse simultáneamente. El procedimiento pre­

ferido en el caso de estos materiales es

-  9 -
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eliminado el disolvente y agua juntos, a partir de la emul­
sión recien preparada, en un sistema en el oual no pueda 

prácticamente evapoiarse ningán disolvente de la emulsión 
durante el periodo de tiempo transcurrido desde la forma­
ción de la emulsión hasta el secado instantáneo.

La temperatura a que se realiza el secado instantá­
neo dependerá de la naturaleza del pesticida, es decir, debe 
ser inferior a la temperatura de descomposición de este sin 
embargo ha de ser suficientemente elevada para asegurar una 

separación regida y conqpleta del disolvente y del agua.
En el caso del Sevin, por ejemplo se utilizan temperaturas 
de secado de 509 hasta 100 preferiblemente de 80 a 956 en 
vista de la sensibilidad al calor del pesticida a unos 
1009.

La expresión "secado instantáneo" se emplea aquí 
para designar cualquier procedimiento desecado o destila­
ción en el que se obtenga un secado o separación por desti­
lación, muy rápidos de disolvente y agua del pesticida y 
del agente dispersante, sin limitaoión en cuanto al apara­
to mecánico necesario. En este aspecto son átiles ciertos 
tipos de maquinaria de desecado por pulverización, pero la 
invención no se limita al empleo de desecadores de pulveri­
zación.

Si el secado se hace sin un material oomo el lignoeul 
fonato, le dispersión coagulará enseguida y se hará inedapta 
ble para su utilización práctica. Has la  presencia del ligno 
sulfonato durante la  operación de secado instantáneo o de se 
paración, cuando las partículas del pesticida se forman por 

primera vez, impide su coagulación y el resultado es la pro­
ducción de una suspensión o dispersión del pesticida altamen

-  lo  -



y
te satisfactoria.

Para esclarecer el pro ce Cimiento Ce acuerdo con la  
invención y, siendo el producto Sevin prototipo de los ma­
teriales pesticidas d ifíc ile s  de dispersar, se preparó este 

*5 producto en forma dispersadle disolviendo 54 gramos del mis­
mo en cloroformo, resultando un volumen final de la disolución 
de 340 m ililitros, Se preparó una segunda disolución de 60 

gramos de lignosulfonato oáloico en 200 m ililitros de agua.
Se aBadieron a la ultima disolución tres gotas de un agente 

lo  antiespumante Honosulph (aceite de ricino sulfonado). Este 
agente antieapuntante, en oantidados apropiadas, no afecta la 
dispersión del pesticida, pero es benefioiosa puesto que re­

duce algo la  espuma durante la formación de la  emulsión y la 
reduce notoriamente cuando, para su empleo, se redispersan 

15 en agua el producto secado.
Se mezclaron las dos disoluciones a la  temperatura am­

biente y se agitaron inertemente (en un Waring Blendor) duran­
te tres minutos para formar una emulsión de la fase aceitosa 
disolvente-Sevin en la  fase agua-lignosulfonato, Entonces la  

2o emulsión se traspasó inmedi atamente a un secador de pulveriza­
ción precalentado, completándose el secado de todo el lote  en 
cinco minutos, y separándose al mismo tiempo e l agua y el di­
solvente de un modo instantáneo. El secador produjo un rooio 
fino en forma de neblina y el secado fuá muy rápido. Las par- 

25 ticulas desecadas se mojaren satisfactoriamente al introdu­
cirlas en agua y produjeron una masa sutil de Sevin disper­
sado que no floculaba.

5o a crear espuma y resultaba enteramente satisfactoria para

El producto secado taifa  una densidad aparente de 
3,6 a 5,6 kg/28 dm? . La redispersión tenia poce tendencia
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áL puíverizedo y para otros mátodos de ^licaoión.
Se Riso otra formula oi ón utilizando tolueno como disol­

vente. A ana disolución de 50 gramos de lignosalfonato cáloico 
an 180 m ililitros de agua mantenida entre 80 y 85a c se añadíe- 

5 ron 300 m ililitros de disolución de tolueno-Sevin que contenia 
52 gramos de Sevin y tres gotas de Honosulph y qire se mantenía 
también entre 80 y 858, oon el fin  de evitar la cristalización 

del Sevin y la ebullición del azeotropo tolueno-agua al añadir­
le  ai agua. Tras una fuerte agitación durante tres minutos, con 

lo  el fin  de formar una emulsión satisfactoria, esta se secó rá­
pidamente en un secador de pulverización preoalentado, al 
igual que en el ejemplo anterior. De nuevo se obtuvo un pro­
ducto Sevin dispersable satisfactorio q.ue tenia una convenien­
te redispersión, espumosldad, humedecimiento y otras earacte- 

15 tisticas necesarias.
El producto seco de la primera formulación antes des­

crita contenia 52 % de Sevin, y el de la segunda, 51 % de 
Sevin. Se han preparado productos Sevin variando la  relación 
de peso Sevin; lignosulfonato en el intervalo de 1 : 1.5 a 

2o 3 : 1 ,  conteniendo los productos resultantes secos del 40 al 
75 % de Sevin. Todos los productos eran satisfactorios para 
su empleo. Sin embargo, la tendencia a la flocuíación aumen­
taba al aumentar la concentración de Sevin. También se vio 
que le  densidad aparente del producto aumentaba a medida que 

35 la concentración de Sevin era mayor.
Para ejemplificar aún más la invención, se preparó una 

dispersión satisfactoria de Aldrin, siendo este material pro­
totipo de los materiales de más fá c il  dispersión, que incluyen 
el DDT y del Lindane.

3o Se preparó una disolución de Aldrin y oloru.ro de metile-

12



no mezclando 100 gramos de Aldrin con 200 gramos de cloruro 
de metileno disolviéndose el Aldrin en el oioiuro de me tile - 

no al agitar. Se preparó otra disoluoión de SO gramos de lig - 
nosulfonato sódico disuelto en 100 gramos de agua. Se mezola- 

5 ron estas dos disoluciones y se agitaron fuertemente para que 
se formase una emulsión fina entre la fase oleosa de pestici­
da y oloxuro de metileno y la fase no-oelosa de la disolución 
lignosulfonato-agua. Esta mezcla se introdujo entonces en un 
aparato de destilación para separar el cloruro de metileno. 

lo  La dispersión resultante de Aldrin y agua, oon el ligno&ilfo- 
. nato, permanecía dispersada. La Aldrin tiene un punto de fu­

sión de 116* c y el cloruro de metileno tiene un punto de 
ebullición de 40 - 41e C, de forma que se podía haber efec­
tuado su separación a una temperatura inferior. Sin embargo, 

15 con e l  fin de acelerar el alejamiento del cloruro de metileno 
y permitir su recuperación, la separación tuvo lugar e una 
temperatura ligeramente superior a 1003 C y en sistema cerra­
do. También se hizo una separación análoga de Endrln, de for­
ma satisfactoria.

2o Los disolventes antes mencionados, a saber, cloruro
de metileno, cloroformo, benceno y tolueno tienen todos ellos 
temperaturas de ebullición inferiores o algo Superiores a la 
del agua. El benceno y el tolueno forman azeotropoa o mezclas 
azeotropícas con el agua que hierven a 69.36 c  y 84.19 c. En 

25 estas mezclas azeotrópieas puede eliminarse e l disolvente re­
sidual mediante los mótodos conocidos, tal como la adición 
de agua. El oloruro de metileno hierve a 40 -  41a C.: el clo­
roformo a 61.23 0 y el benceno a 80.1a C. Por tanto, todos 
estos materiales hierven por debajo del punto de ebullición

3o del agua, de forma que durante la separación solo se evapora
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una pequeña cantidad de agua de la emulsión . La operación 
de separación puede realizarse a veces bajo condiciones de 

presión elevada con la temperatura de separación superior 

al punto de ebullición atmosférico del agua a la presión 
5 elevada. Muchos otros disolventes que reúnen las condicio­

nes son comerciales y pueden ser seleccionados por una per­
sona experta.

Tambián se ha visto que la  recoagulaelón de los pestl- 
oidas d ifíc ile s  puede en cierto grado inhibirse y prevenir­

lo  se por un procedimiento alternativo, adicionando a la mezcla 
trazas de una sal como el arseniato de ealoio, antes de la 
eliminación del disolvente.

Volviendo al segundo aspecto fundamental de esta in­
vención es deoir, las formulaciones de mezclas pesticidas sin 

15 utilizar disolvente, se ña hallado que, cuando dos o más 
pesticidas se mezclan, tienen un punto de fusión inferior 
al de los componentes aislados. Las mezclas eutócticas tie­
nen una temperatura de fusión mínima con respecto a mezclas 
de los materiales particulares; las mezclas no-eutóoticas 

2o también tienen temperaturas de fusión rebajadas, aunque no 
tan bajas como las mezclas eutóotioas. Para una fá c il dis­
persión de tales mezclas de pesticidas, es preferible que 
su temperatura de fusión sea inferior a 100SC., punto de 
ebullición del agua. A temperaturas inferiores a óeta, los 

25 materiales mezclados pueden fundirse en agua hirviente y 
dispersarse por trituración con un molino coloidal u otro 
aparato apropiado. En el caso de mezclas pesticidas que 
funden por encima de 100^0. ha de reourrirse a mátodos 
que eleven el punto de ebullición del agua a otro portador, 

go aumentando por ejemplo, la presión, a fin de que la tempe ra-
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tura pueda ser mantenida en el punto adecuado y todos los 
componentes esten en la fase liquida.

Como primer paso en la preparación de cualquier mez­
cla pesticida, de acuerdo con este aspecto de la invención, 
es conveniente obtener o preparar en primer lugar un diagra­
ma eutóctico de fases para la mezcla. Se preparan mezclas pes­
ticidas en diferentes proporciones y se determinan los puntos 
de* fusión de las diversas mezclas. Esta información puede re­
presentarse en una gráfica para determinar el punto de fu­
sión eutóctico mínimo para los materiales y la temperatura 
de fusión menos rebajadas a ambos lados del panto eutóctico. 
Para algunas mezclas de pesticidas, puede ocurrir que solo 
la temperatura eutóetica mínima estó por debajo de 1008(?. 

o por debajo del punto de ebullición de portador diferente 
al agua. Para otras mezclas pesticidas, puede haber un am­
plio  margen de proporciones entre los materiales en que el 
punto de fusión esté suficientemente rebajado-, de forma 
que las mezclas puedan situarse en cualquier punto compren­
dido en este intervalo y formularse aón segón la invención.

Dest.uós de determinar el punto de fusión de la mezcla 
deseada de pesticidasy ver que ose en un margen dtll+ pue­
de prepararse, de acuerdo oon el, una mezcla de pesticidas, 
fundiendo estos conjuntamente y enfriando despuós, si se de­
sea, la masa fundida para formar una mezcla eutóetica que 
contiene cristales.aislados de los pesticidas. A continua­
ción puede prepararse una formulación de pestioida disper­
sado de la seguiente forma: se prepara una disolueión acuo­
sa de un lignosulfonato apropiado u otro material convenien­
te y se eleva su temperatura por encima del punto de fusión 
de la mezcla pesticida. Si la temperatura de fusión de ósta
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es suficientemente baja, puede no ser necesario calentar el 
portador-lignosulfonato. Entonces se añade la mezcla pestl- 
oida, en estado fundido, a la disolución agua-1ignosulfona­

to agitando fuertemente. Asi se produce una emulsión unifor­
me de la disolución de pesticida y agua. Tras un tiempo y 
una agitación suficientes y; una vez realizada la disper­
sión de los dos líquidos, se pasa la mezcla a trsvóe de 
un aparato de molienda adecuado, tal oomo un molino co lo i­
dal, con el fin  de reducir más el tamaño de las partículas 
des pesticida. Debido a la presencia del lignosulfcnato, la 
dispersión formada es estable y puede emplearse en esa forma 
al preparar las suspensiones pesticidas para pulverización 
u otros usos. Sin embargo, por no ser conveniente un largo 
almacenamiento en forma líquida, se prefiere a menudo con­
vertir la dispersión en polvo seco para este fin  y en el 
momento del uso volver a dispersar el polvo en agua.

Da dispersión pesticida producida de la forma indica­
da puede convertirse en polvo seco mediante secado controlado 
con e l fin  de separar el agua u otro portador. Al volver a 
nacer la papilla del polvo, se tiene una dispersión de la 
mezcla pesticida que es estable y que no está sujeta a f lo -  
culaoión, aun áespuás de un periodo largo de almacenamiento.

Se preparó una mezcla pesticida dispersada, según se 
describe en el siguiente ejemplo demostrativo de la inven-

En primer lugar se preparó una mezcla eutóotica de 
Endrin y DDT. A la vista de un diagrama de fases de estos 
dos productos, previamente trazado, se vio que la mezcla 
eutóotica corresponde a 68% de Endrin y 62% de DDT y que 
Rinde a unos 996e. A continuación se preparó una di sol u-

16



agía. Se añadió entonces una cantidad de mezcla eutáctica igual 

al peso de la  disolución agua-lignosulfonato, a la solución 
de lignosulfonato previamente calentada hasta su punto de 

5 ebullición de 100*0, 5a mezcla eutóotica se añadió en forme 
fundida. La mezcla se agitó fuertemente hasta dispersión 
completa de los líquidos que forman la emulsión. Despuós 

de mantener la  agitación durante unos 30 minutos, la mezcla 
se pasó por un molino ooloidal que tenía su distancia este­

lo  tor-rotor ajustada para quebrantar los pesticidas al tamaño 
de partícula deseado. Se obtuvo una formulación dispersada 
de la  mezola pesticida eutócticá en agua, que no floculaba 
o sedimentaba despuós de varios meses de reposo. Se desecó 
una parte del preparado a temperatura relativamente baja 

15 (65 -  77* 0) con el fin  de formar un polvo. Este polvo fhá
redispersado en agua y se produjo una dispersión práctica­
mente equivalente s  la primera. Les dispersiones fueron to­
talmente satisfactorias para la pulverización, sin separar­
se laa partes sólidas de las líquidas en el aparato pulve- 

2o rizador y con una distribución satisfactoria.
La siguiente tabla 1 indica algunas combinaciones pes­

ticidas eutácticas que pueden prepararse de acuerdo con es­
ta invención
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Tabla i :  Combinaciones eutécticas

5

COMPONENTES PUNTO DE 
FUSIONac

PORCENTAJES 
LIMITES 
APROX. DE 
COMPONENTES 
PARA PUNTO 
DE FUSION A 
0 POR DEBA­
JO DE 1009C

PUNTO DE 
FUSION 
DE MEZCLA 
BUTECTICA 
APROX., ac

RELACION 
EN EL 
PUNTO EU- 
TECTICO 
APROX.

I.DDT 98 30 a 99 74 60
Dieldrin 152 trazas a 70 40

II.DDT 98 30 a 90 / 72 53
lo Endrin 230 (d) trazas a 70 47

III.Aldrin 114 74 a 84 96 79

Dieldrin 152 16 a 26 21
IV.Sevin 142 trazas a 20 91 10

DDT 98 80 a 99 / 90
15 Además de los ligncsulfonatos citados anteriormente en

relación con el primer aspecto de la invención, pueden u t i li ­
zarse como agente dispersante otros materiales tales oomo pro* 
doctos polifenólicos y polifenólioos sulf onados obtenidos de 
la corteza de árbol y de extractos de la misma. Los lignosul-

2o fonatos parecen ser superiores.
La cantidad de lignosulfonato u otro agente di tersan­

te puede oscilar, aproximadamente, entre 5 % y 70 % del peso 

del pesticida, siendo la estabilidad mayor a medida que se 
aumenta la cantidad de lignosulfonato. Los productos a dese- 

25 oar deben normalmente contener al menos un 4.0 % del agente 
dispersante en relación con el peso del pesticida.

Los mótodos pueden llevarse a cabo a la presión atmos­
férica o a presiones elevadas o reducidas.

Puede hacerse qu-e los productos secados, preparados de 
3o acuerdo con la invención, tengan propiedades de manipulación
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mejoradas por medio de técnicas de granulación, convistiendo 
los diminutos granos coloidales del pesticida en particalas 
mayores por agregación o aglomeración. Cuando se utiliza se­

cado por pulverización, puede controlarse hasta cierto punto 
8 el grado de granulación regalaado el funcionamiento del seca­

dor. Durante esta y otras técnicas de secado instantáneas, que 

implican la  formación de gotitas antes del secado real, las 
gotitas son invariablemente relativamente grandes si ae las 
oompara con las dimensiones coloidales de las partículas del 

lo  pesticida formadas, de forma que una gotita contendrá muchas 
partículas coloidales individuales del pesticida. La agrega­
ción de las partí culos después del secado puede controlarse 

controlando a su vez la presión de pulverización y otras va­

riaciones de la operación del secado. En el mejoramiento de la 
15 granulación puede recurrirse a la  adición de agua u otro agen­

te humectante. Para este fin  existen aparatos especiales de 
granulación.

Los mátodos del invento pueden aplicarse a mezclas de 
pesticidas, así como a pesticidas aislados. Las mezclas pue- 

2o den estar constituidas por insecticidas, herbicidas, fungici­
das, mltioides, e tc ., oon dos o más constituyentes de la mis­
ma olase, o diferentes, siempre que sean solubles y no reaccio­
nen de forma perjudicial.

28

3o

Mientras que se han descrito las realizaciones preferi­
das de la  invención, pueden hacerse muchas modificaciones de 
e lla  por una persona adiestrada en la especialidad sin separar­
se del espíritu de la misma, pretendiéndose proteger mediante 
Patentes de Privilegio todas las formas de la  miaña que caigan 
dentro del alcance del siguiente capitulo de reivindicaciones.

La presente solicitud que corresponde a la presentada
-y/O?19 -
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en E. C. A. el 24 de enero de 1.963 coa el numero 2a5.74t4, 
e l 24 de enero de 1.963 con el número 253.748 y e l 16 de 
diciembre de 1.963 con el número 330.388 se acoge a los bene­
fic ios  del articuló 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad 
Industrial.

Eos puntos de invención propia y nueva que se presen­

tan para que sean objeto de esta solicitud de Patente de in­
vención en España por VEINTE años son los siguientes:

13.- Uh mótodo para preparar concentrados de pesticida 
disper sables, que comprende preparar una primera solución de 
pesticida en un disolvente orgánico insoluble en agua para 
el pesticida; preparar una segunda solución de un agente dis­
persante en agua; mezclar vigorosamente* las referidas primera 
y segunda soluciones para formar una emulsión de la referida 
primera solución en la referida segunde solución; y separar 
por destilación ei disolvente y el agua simultáneamente para 
formar un concentrado de pesticida dispersable protegido.

33.- Un mótodo según reivindicación 1, en que dicho 
agente dispersante es un material encapsulante que protege 
las partículas pesticidas coloidales de dicha emulsión.

3a,- Oh mótodo según reivindicación 1, en que la desti 
lación se efectúa rápidamente con lo  que el material parcial­
mente seco existe solamente durante un tiempo relativamente 
corto.

43.- Un mótodo para formar dispersiones de pesticidas 
orgánicos, que comprende disolver el pesticida en un disol ven
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te orgánico inmiscible con agua; disolver liguosuífonato 
inorgánico u. orgánico en agua; mezclar e l pesticida disuel- 
to oon e l lignosulfonato disuelto; agitar vigorosamente la

5 disolvente y el agua de la emulsión para formar un material 
seco estable que comprende esencialmente pesticida iíigno- 
sulfonato, formando dicho material ana redispersión estable­
en agua.

lo  pesticida tiende a cristalizar rápidamente en agua.

6B.- Un mátodo segdn reivindicación 4, en que dicho 

pesticida es Savin.
? s .-  Kletodo para preparar un producto pesticida seeo, 

estable, disper sable, que comprende preparar una primera so- 
15 loción sustancialmente saturada del pesticida en un disolven­

te orgánico insoluble en agua que es volátil a una tempera­
tura por debajo de ls  temperatura en que las propiedades 
pesticidas del pesticida serían destruidas; preparar una 
segunda solución de un agente dispersante en agua; mezclar 

2o dichas soluciones para formar una emulsión de dicha prime­
ra solución en dicha segunda solución; y secar instantánea­
mente el disolvente y el agua simultáneamente de dicha emul­
sión de tal forma que dicho agente dispersante recubra las 
partículas pesticidas coloidales antes de que tenga lugar 

25 un crecimiento de cristales significativo del referido pesti­
cida, oon lo  que se forma un producto seco qoe comprende par­
tículas de pesticida coloidales recubierta cada una oon agen­
te dispersante y protegidas por ál.

mezcla para formar una emulsión; y separar rápidamente el

50. -  un mátodo aegón reivindicación 4, en que dicho

80.- Un mátodo segdn reivindicación 7, comprendiendo 
3c dicho pesticida Sevin.
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9a.- Un mátodo según reivindicación 7, en que dioho 

pesticida tiende a cristalizar rápidamente en agua.
IOS.- Eátodo según reivindicación 7, en que el secado 

instantáneo comprende e l secado por pulverización.
$ l ia . -  Un mátodo según reivindicación 7, en que dicho

producto está granulado para mejorar sus propiedades de ma­

nejo.
12a.- un mátodo segón reivindicación 7, que incluye 

impedir la evaporación del disolvente de dicha emulsión an- 
lo  tes del secado de aquella.

13a.- un mátodo para preparar dispersiones estables 
de 2 o más pesticidas, fundiendo al menos uno de aquellos 
a una temperatura mayor que el punto de ebullición del por­
tador en que los pesticidas han de ser dispersados, compren- 

15 diendo: (a) preparar una mezcla de los pesticidas a ser dis­
persados que tiene punto de fusión por debajo del punto de 
ebullición del portador en que los pesticidas han de ser 
dispersados; (b ) preparar una solución de portador líquido 
y lignosulfonato y calentarla a una temperatura al menos 

2o tan alta como el punto de fusión de la mezcla de pesticida 
preparada en (a);  y entonces ( c ) mezclar la mezcla de pes­
ticida de (a) con la solución de (b) con agitación para 
formar una emulsión; y entonces (d) subdividir mecánicamen­
te los pesticidas en la emulsión.

25 14&.- Un mátodo segón reivindicación 13, en que la
mezcla de pesticidas es una mezcla euteetica.

15a.- un mátodo según reivindicación 13, en que el 

portador es agua.
160. -  un mátodo para preparar dispersiones estables 

3o de dos o más pesticidas orgánicos, que canprende í j  ajL prepa-295304
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rar una mezcla de dos o más pesticidas que tenga un punto 
cíe fusión menor que e l punto de fusión de al menos uno de 
los pesticidas componentes} (b) preparar una aoluolón de l ig -  
nosulfonato y portador líquido y calentarla a una temperatu­
ra al menos tan alta como e l punto de fusión de la  mezcla de 
pesticidas preparada en (a): y entonces (c) mezclar la  mezcla 

de pesticidas de (a) con la solución de (b) oon agitación pa­
ra formar una emulsión; y entonces (d) subdividir mecánicamen­
te el pesticida en la emulsión.

17a.- Un mótodo según reivindicación 16, que inoluye 
el secado del producto de (d) para formar un producto pulve­
rulento que comprenda pesticidas y lignosulfonato.

lea .- Un mótodo segán reivindicación 16 en que la  mez­
cla de pesticidas de (a) es una mezcla euteotica.

19a.- un mótodo segán reivindicación 16, en que la mez­
cla de pesticidas de (a! es una mezcla eutectica de pesticidas 
teniendo cada uno un punto de fusión mayor que el punto de 
ebullición del portador.

20a.- un mótodo para preparar concentrados de pestici­
da dispersables.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que antecede 
y para los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de veintitrés hojas escritas a 
máquina por una sola cara.

Madrid, 19fEB.B6*

285604
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