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MEMORIA DESCRIPTIVA
gue se presenta para unir a la solicitud
de
PATESRTE DE IN VENCION
formulada el 22 de Enero de 1964, con el n2 295,604
en
ESPANGS
por VEINTE efios
& nombre de UNION CARBIDE CORPORATION, entidad norteamerica-
ne, establecide en 270 Park Avenue, Kuevae York, N.¥., E.U.d.
por: A
» UN METODO PARA PREPARAR CORCELTRADOS DE PESTICIDE DISPERSA~
BLES »

Esta invencidn atafie @ la preparacidn de pesticidas
inoluyendo insecticidas, herbicidas, miticidas, fungicidas,
eta., en forma disﬁer;able. En particular, la invencidn se
refiere a la preparecién de formulaociones de pesticidas dis-
persables gue puede no dispersarse por simple mezeclado econ
agua, Los pesticidas principalmente considersdos para su pre-
paracién de acuerdo con este invento son los pestioidas orgé-
nicos como DDP, BHC, Sevin, olordan, Aldrin, pemtaolorofenol
2,4-D, eto, La invencién tembien cousidera la prepsracién de
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dispersiones de mezolas pesticidas, espeﬁialmente meacles
eutécticas, dispersando mezolas pesticidas fundidas, de pune
%o de fusidn rebajado, en un portador como el ague, & una
teﬁperatura mayor que 81 punto de fusién de la mezcla pes-
tioida, que puede ser la temperaturs de ebullicién del por-
tador.

Objetivo principal de la invencidn es proporecioner
dispersiones éestioidas y métodos de preparecidén de las mis-
mas, medisnte los cuwazles los peétioi&as son sumemente disper-
sados en agua.

Otro objetivo de la inveneidén es proporcionar @isper-
siones pestieidas economicas, estables y que posean propiedea-
des substancialmente c¢oloidales, :

Adn otro objetivo es suministrar dispersiones de mez-
clas pestioidas, espeoialmente de mezc;as eutéetices.

En resumen, la invencidn estd destimada a producir pes-
ticidas disperssbles, disolviendo el pesticids en un disolven-
te¢ adeonsdo, megclando el disolvente oon agua y yuitando por
destilecidn el disolvente y el sgua. Sin embargo, este proce-
dimiento por si solo nc dard lugar & dispersiones convenientes,
ya qué los pesticidas tienden invariablemente a recosgularse
¥ a pasar a forma no-dispersa al trgtar de redispersarios.,

Por tanto, hay gque =afiadir un meterial que mantenga el estado
disperso del pestiocida, Los agentes humectantes corrientes
como los jabones, no sirven para este fin. Se ha descubierto
gne los lignosulfonatos de ¢iertos metsles, como sodio, cele
clo y cromo, y otros determinados materisles mantfienen las dis-
persiones y aywdan a su foxmacién. Los me jores resultados pa-
recen obbenerse con los lignosulfbnatos; »

En un segundo aspecto de la invencidn, se ha descubier-
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to que mezcles de pesticidas y especislmente mezeles eutéeti-
oas de los mismos pueden ser tratadss, medisnte esta invencién
para dar dispersiones _eétisfactorias de los mismos, de forma
que el disolvente enteriormente oitado puede ser pestieida .
faundido, Puedeh formularse, de forma ventajosa, por medio de
la invenoihgn, pesticides de puntos de fusidn elevados, espe-
olalmente utilizendo mezclss eutécticas, Una mezcla eutéctica
de materizles es una mezcla de dos (o més) materisles en pro-
porciones tales que la temperatura de oongelacién (o fusién)
sea mi{nima pare megzclas de tales materiales. Por consiguiente,
el empleo de mezolas eutéetices de pesticidas proporciona los
dltimos resultados que pueden obtenerse de acuerdo con este
aspecto de la invencidn, ya que su punto de fusidn es el mis
bajo gque puede ghteners.e peara mezeles de aquellos pesticidas,
Sin embargo, pueden tratarse mezelss no-outéeticas de pestici-
des mediente la invencidn, cuzndo la disminuoién del punto de
fusién de las mismas es suficiente para que el punto de ebulli-
oiSn del portador (por ejemplo, agus) sea superior al punto de
fusién de la mezela o pueda nzeerse précticamente superior por
nedio de un insremento no excesivo de la presidn.

Los enseyos anteriores para prepersr mateiiales pestioi-
das dispersaebles no han sido totalmente satisfactorios. Por
ejemplo, se ha desorito la preparae'idn de dispsrsiones acuosas
de insecticidas tales como DD%, moliendo o mezclando estos fn-
timamente con una pasta formaede por un sgente dispersante y
agua., Pero el msnejo de estas pastaé es molesto y ocostoso; no
pudiendo aplicarse la téonica de secsdo répide descrita mds
adelsnte, con el fin de adeptar el procesc & materiales como
el Sevin que son dificiles de preparar sabisfactoriamente en

forma disperseble por cuslquiers de los métodos eonocides.
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ias formas en pepilla de la presente invencidn sou wucho més
féoiles de manejsr. Tembien se comoce un método en que una
disoluocién de DDT en un disolvente volatil tel como metanol
go afinde a sgua csliente que ocontenga un esgente dispersente
¥y se evapora el disolvente de la disolucidn, Pero este méto-
do no era tampoco adecusdo, puesio que los disolventes utili-
gados eran solubles en ague y no podian formerse emulsiones
verdasderas, -y ademés no se conseguia el secado rapidé derive-
do de las superiores formulaciones de esta invencidn., Los pro-
cesos convencionales para la dispersion de insectioides fun-~
didos no bastan, por tanto, para producir dispersionés'satis-
factoriss de materisles dificiles,

La dispersién de los pesticidas perea su distribducidn
gobre oosechss, bosques y otros lugares ha sido un grave pro-
blema durante mucho tiempo. Puesto gue la pulverizecidn es la
forme mde efectiva de distribucidn, las dispersiones no hen
&e‘oétnrar los equipos pulverizadores. Tambien se requiere
generalmente un corto periodo de almacenamiento, no debiendo
las dispersiones floocularse durante este periodo. Ia mayor
paerte de los pestiocidas, particulsarmente de los tipos orgéd-
nieos como DDT, BHC, clordan, Aldrina, pentaslorofenol y
2,4-D, al ser subdivididos por medios mecénicos y suspendi-
dos en agua, no permsnecen en suspensidn du:%ante un periodo
de tiempo suficiente para realizar su pulverigsoién. LoS pes-

ticides tienden & cosgular en perticulas mayores y a deposi-

_tarse o separaerse en cspas en el cuso de pesticidas 1fquidos,

Igualmente es difieil la suddivisién mecénica de estos pesti-
cidas, ya que no se subdividen ficilmente y tienden s adherir-

se y a embotar la maquinaria de molienda. El método aquf di-

vulgado dard buen resultado en el caso de casi todos los pes-
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tieidas orginicos o mezclas de los mismos, Biempre gue pue-

.da encontrarse un disolvente iddneo.

Cisrtos materiales, como el insecticida Sevin, el
miticide Tedion, el herbicida IPC y los fungicidas Capten
y Phaltan, son particulamente dificiles de passr & una
forma que se¢ disperss facilments y que se mantenga en este
estado al mezolarle con sgua para su uso, Esta dificulted
surge & causa de la solubilidad extremademente baja de es-
tos materiales en los disolventas orgénicos normales, Asf.
nientras que el‘DDT, por ejemplo, es completamente soluble
en la wayor parte de los disolventes orgénicos aromdticos y
alifaticos, el Sevin es insoluble en ocasi todos ellos y so-
lo ligeramente soluble en slgunos pﬁoos. como el tolueno y
el cloroformo. En estos insectioidas de dificil formulacidn
os donde el proceso de esta inveneién se adapta de forma
espeocial,

EL invento es apliceble tanto a ijnseotioidas sélidos
como lfquidos, o

En el primer aspeoto de 1z invencién en que Se utili-
2a un disolvente, este ha de reunir ciertas propiedades.

En primer lugar, con el fin de que se forme una verdadera
emulsidn del disolvente en agua, durente el siguiente paso
del mezclado; aguel ha de ser practicamente iusoluble en
ague, vy el tipo de disolvente y condiciones de preparacién
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 pesticidas
sin disolver durante la etapa de mezelado. Terocero, el di-
solvente ha de tener un punto de volatilizacibn o de ebu-

llicién inferior a las temperaturas de destruqcidn del pes-
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ticida y normelmente inferior al punto de fusidn del mismo,
de forme que las particulas de pesticida cbloidales formeadas
no se vesn afestadas durante le separacidn del disolvente,
Cuarto, la viscosidad del disolfente { ¥ la de la disolu~
cifn disolvente-pastioida) debe ser tal gue ocurra ¢izalla-
miento durante la fomaeidn de la emulsidn oon el fin de

que le emulsificacidn no consuma excesiva energia y resul-

te costosa., Quinto, elpesticida y el disolvente no debe reac~
cionar entre si durente el tratamiento en las ceondiciones
descritas,

Sexto, el disolvente no debe descomponerse ¢ ser afecta-
do adversamente de alguna otras forma bajo las oogdiciones dsl
proceso, Estes propiedades deberén presentarse eh el disolven-
te 8 han de conseguirss resultados satisfactorios.

Se ha descubierto gue disolventes, como el cloruro de
metileno, cloroformo, benceno; xileno, tolueno y materiales
andlogos, reunen las propiedades oi taedas péra su empleo, de
acuerdo con este método, oon casi todos los pestioeidas,

En cuanto a2 los lignosnlfonatos; se ha descubdbierto gque
los lignosulfonatos sédico, cdlcico, sminico y cromico y las
otraes ssles del écidp lignosulfénico, 1n6rganicas‘u orgénices,
pueden utilizarse para preparar dispersiones de la mayor per-
te de los materisles pesticides. Los lignosulfonatos dtiles
en este aspecto pueden denominarse en términos generales agen-
tes encapsulentes. Se cree gue ¢stos agentes tienen la propie-
dad de ser. electrostdticamente propensos a envolver o encspsu-
lar las gotitas individuales de la disolucién pesticida-disol-

vents, preservandolas de la comgulgoidn o combinacidn con otras

' particulas, Esta proteccidn persiste durante la opersocidn de

separacidén y seczdo, de forma que las particulas o gotites de
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pesticida 1nd1viduales'sop protejides frente o le coagula-
eidn, tento en estado seco o relativamente seco, como ouan-
do se wnelven a dispersar en agusa. De este forma, la prime-
ra misién del lignosulfonato es protejer las gotites de di-
solvente-pesticida disperses en la disolucidn scuosa de mquél,
¥ protejer asimismo las particulaes del pesticida al dispersar-
se en agua, En le realizacién de los métodos del invento pue-
den utilizarse otros materieles diferentes a los lignosulfo-
natos que tengan las propiedades erf{tices requeridas, espe-
clalmente la copacidsd de comportarse como agentes encapsu-
lantes. 7

Los métodos de) invento y los productos dispeisados
obtenidos no son afectedos por las condiociones hebituales de
dureza del agua a emplesr en la prepearecidn de los productos
dispersables o en la redispersién posterior, Asimismo otros
componentes minerales disiintos a los que motivan dureze tie-
nen generslmente poco o ningdn efecto. No obstante, algunos
sulfonatos orgénicos como los sulfonstos de alquil-arilo

oorrientemente utilizados como agentes humectantes y deter-

‘gentes afecten de forma contraproducente al producto y eque-

llos que se vea tener el efecto contrario deben excluirse en
la preparzeién del produsto y en la redispersibn del mismo
psra su uso. |

En le realizacién del método, se prepars en primer lu-
gar une disolucidn del pesticida en el disolvente elegido. Ac-
to seguido sé mezola esta disolueidn con agua, Yltimo portador
del pesticida en dispersidn, que tenga disueltz unaz csntidsd
apropiada de un liguosulfonato u otro agente,

La disolucidn pestioidé—diaolvente es preferentemente

una disolueidn sstursds o casi ssturada del pestiocids en el
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disolvente., Es importante que sea emplesdo suficiente ocanti-
dad del dltimo para disolver completamente todo el pesticids,
puesto que nna disolucidn incomplete de este puede afectzr més
tarde las propiededes de dispersidn del producto. Ademds, ha
de utilizarss suficiente disolvente para formar dispersiones '
microfings del mismo en &gua. Bn gemeral, la relecidn en peso
del disolvente orgénico &l agua serd sproximedemente de 4 : 1
al:ly las concentraciones de pesticida y lignosulfonato
gon potestativas para que den cantidades en peso aprokimsda-
mente igugles de pestioida y lignosulfonato en la emulsidn
gue resulia de-mezclar las dos disoluciones., Un exceso dema-
siado grande de disolvents incrementa los costos del proceeso

y hmos el secado instantaneo més difieil, segin se desprende
de la sigﬁienﬁe deseripoién Ge esta etepz del proceso. Un ex-
ceéo muy elevado de disolvente con relecidn el agente disner-
sante 0 &l agua -0 & ambos- hard la emulsificecién difioil o
imposi ble, _

Se sgitan juntas la disoclucidn pesticida-disolvente y
la disoluocién acuose del lignosulfonato vigorossmente, para
conseguir una emulsificscidn lo mds completa pQSible, eon lo
que la disolucidn pesticida-disolvente estard en le emulsién
en forme de gotitas finamente divididas. Este emulsién no de-
be ser demasiado espesa O‘pasfosa, y preferiblemente serd una
papilla fluida. Para former la emulsién se emplea preferente-
mente un molino eoloidal, un.homogeneizador u otro medio mecé-
nico adecusdo. El pesticida se recupera de la emulsién por des-
tilaciép instantanea y simultznea del disolvente y del agua.
las emulsiones son algo inestables, por lo que deben pulveri-
garse ten pronto como sea posible, dentro de unos quince minu-

tos, por ejemplo, después de preparadas.

‘_'\ EEEERTIE N ~
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Espeocialmente en el oaso de oiertos pestioidas, como
el inseotioida Sevin y los otros materisles wdificilesw antes
meﬁaiona&os, la etepa del secado ha de controlsrse cuidedosa~-
mente ocon el fin de obtener un producto satisfactorio. Con
otros materiales pesticidas, esta etapa no es tan eriticae, pe-
ro, con todo, un control esmerado contribuird a une celidad
me jorada del producto.

El secado es una destilscién instantenea o un secado
repentino para separsr simul taneemente el disolvente y el
agua de la emulsidn. Se ha visto gue es extremadamente orf{ti-
oo haocer la separacién del disolvente y el agua eimul taneamen-~
te porgue los intentos de separacién consecutiva del disolven=-
te y del agua, en ese orden, produjeron gramdes terrones de
pesticida, sobre todo en el caso de los materiasles de formula-
cién d1fioll enteriormente sefialados, Con los materiales que
se preparan fdcilmente en forms dispersable mediante los mé-
todos usuales, tales como el DDT, el disolvente puede elimi-
narse antes por destilae¢idn y venderse la dispersién acuoss
resultente o, preferiblemente; gquitar por secado el ague pare
obtener un producto seco, Pero no es posible una destilaoi&n
o ceoado en dos etapas en el caso del Sevinm o de otros materia-
les que tienden a coristalizar répidaménte en ague y son por
tanto dificiles de preparar em formas dispersables satisfacto-
rias,

Se na desonbisrto que con meteriales @e cristalizan
répidamente oomo el Sevin, el secado o destilacién instanta-
neos tiene que realizarse muy rdpidamente a finm de obtener_
un buen producto y, ocomo ya se he indicado, el disolvente y

el agua deben separarse simul teneamente, El prooedimientb pre-

ferido en el caso de estos materiales es g pG%né} itaneo
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eliminado el disolvente y agua juntos, a partir de la smul-

sidn recien preparads, en un sisteme en el oual no pueda

practicamente evaporarse ningin disolvente de 1s emulsidn

durente el periodo de tiempo tramscurrido desde la forma-
0ién de 1s emulsidn hasta el secado instantdneo,

La temperatura a que se realiza el seendo instantd-

neo dependerd de ls neturaleza del pestieida, es decir, debe
ser inferior s la temperstura de descomposicidn de éste sin
enbargo na de ser suficientemente elevada para aségurar una
separacién répide y completa del disolvente y del agua.
En el e6aso del Sevin, por ejemplo se utilizan temperstures
de sesado de 502 hasta 100 preferiblemente de 80 a 952 en
vista de la sensibilidad al calor del pesticida s unos
1coe,

' Ta expresidn wsecedo instenténeon se emplea agui
para designar cualguier procedimiento deseosdo o destila-
0idén en el que se obtenga un secado o separacidn por desti-
1a0idn, muy rdpidos de disolvente y agua del pestiocida y
del agente dispersante, sin limitaozdn en cuanto al apara-
to meocenico necesario. En este aspecto son dtiles ciertos
$ipos de maquinaria de desecado pof pulverizscidn, pero la
invencién no se limite sl empleo de desecedores de pulveri-
éaci6n.

Si el seeado se haoe sin un materisl ocomo el lignosul~
fonato, le dispersidn coegulard enseguide y se hard inedapte-
ble pers su utilizacidn préctice. Hes la presencia del ligno-
sulfonato dursnte la operzcién de secado instantdneo o de se-
parceién, cuendo les particulas del pesticide se formen por
primers vez, impide su cosgulacidn y el resultedo es la pro-

duceidn de uns suspensidén o dispersidn del pesticids altaomen-

"o 304
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Purs esolzrecer el procedimiento de acuerdo con la
invencidén y, siendo el producto Sevin prototipo de 1os na-
terizles pesticidas dificiles de dispersar, se prepard este
producto en forme disperssble disolviendo 04 gramos del mis-
mo en cloroformo, resultando un volumen final de la disolueidn
ds 340 mililitros, Se prepard una Segunda disolueidn de 50
gramos de lignosulfonato odleico en 200 mililitros de egua.

Se sfiadieron 2 la dltima disolucidn tres gotas de un agente
antieapuﬁante Monosulph (aceite de ricimo sulfonado)}. Este
agenfe antiespumante, eh oeantidades spropiadas, no afects la
dispersién del pesticida, pero es benefiolose pussto que re-
duce algo ls espume dursnte la formacién de la emulsidn y la
reduce notorismente cuando, pars su empleo, se redispersan

en agua el producto secado.

| Se mezeleron las dos disolueiones a la temperatura am-
biente y se agifaron fuertemente (en un Waring.Blendor) duren=
te tres minutos para former una emulsién de la fase aeéitosa
disolvente-Sevin en la fase agua-lignosulfonato, Entonces la
emu;sién se traspssd inmediatamente & un secsdor de pulvarize-
eién precalentedo, completundose el secado de todo el lote en
ainco minutos, y seperandose al mismo tiempo el agua y el di-
golvente de un modo instanteneco. El secador produjo un rooio

fino en forme de neblina y el secsdo fué muy répido. Les par-

ticulas desecsdas se mojaron satisfectorismente al introdu-

cirlag en sgug y produjeron una mass sutil de Sevin disper-
sado que no flooulaba;

Bl producto secado tenfa une densidsd aparente de
5,6 & 5,6 kg/28 dmd . La redispersién tenis poce tendencia

a orear espume y resultabe enteramente satisfactoria para

can. 295604
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el pulverizado y para otros métodos de aplicsaidn,

Se nizo otra formulsoidn utilizendo toluenoc eomo disol~
verte, & uns disoluciém de 50 granoé de lignosulfonato ¢éloico
en X80 mililitros de agus mantenide entre 80 y 858 ¢ ge afiadie~
ron 300 mitilitros de disolucién de tolueno-Sevin que contenia
62 gramos de SPevin y tres gotes de Honosulph y que ¢ msntenia

tembien entre 80 y 858, con el fin de evitar la cristalizacién

del Sevin y la ebullicién del azeotropo tolueno-agna &1 afiadir-

le gl égua. Pras una fuerte agitaoidn durante tres minutos, con
el fin de formar una emulsidn sutisfactoria, ests se seod ré-
pidsmente en un segador de pulverizaeién precalentado, al
igual que en el ejemplé anteri ox. De nuevo se obtuvo un pPTO=~
ducto Sevin dispersable satisfectorio que teniza una oconvenien-
te redispersidn, espumosidad, humedecimiento y otras caracte-
tisticas necessrias.

El producto seco de la primers formuzlacidn antes des-

orita contenia 52 % de Sevin, y el de la segunda, 51 % de

Sevin., Se han preparado productos Sevin varisndo la relscidn

. de peso Sevin: lignosulfonato en el intervalo de 1 : 1.5 a

3 3 1, conteniendo los produetos resulbtintes secos del 40 al
75 9% de Sevin, Todos los productos eran satisfactorios para
su empleo, Sin embargo, la tendencia a la floculzcién aumen-
tabe 8l aumenter le concentracidn de Sevin, Tambien se vid
que la densidad aparente del producto aumenksba ; medids que
la concentracién de Sevin era mayor,

Para ejemplificar ain més la inveaocién, se prepard una
dispersidén satisfactorie de Aldrin, siendo este material pro-
totipo de los materiales de mds fécil dispersién, que incluyen
el DDT y del Lindane.

Se preparé una disolucidén de Aldrin y ocloruro de metile-

235604
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no mgéclande 100 gramos de Aldrin con 200 gremos de cloruro

de metileno disolviendose o1 Aldrin en el clormro de metile-

no al agitar, Se preperd otra disolucién de 50 gramos de lig-
nosulfonato sbdico disuelto en 100 gramos de sgua. Se mezola-
ron estas dos disoluciones y se agitaron fusrtemente pare gque
se formase una emulsidn fina entre la fase oleosa de pestioi-
de y eloruro de metileno y la fase no-oelosa de la disolueidn

lignosulfonato-agua, Esta mezocla se introdujo entonces en un

aparato de destilacidn pars separar el clorro de metileno,

La dispersidén resultante de 8ldrin y sgua, ocon el lignosalfq-
nato, permanecia dispersade, La Aldrin tienme un punto de fa-
sidn de 1168 ¢ y el cloruro de metileno tiene un punto de
ebullicidn de 40 ~ 412 C, de forma que se podia haber efeo-
tuado su seperacién a una temperaturs inferior. Sin embargo,
con el fin de acelerar el alejamiento del clomro de metileno
¥ permitir su reouperacién, la separacién tuvd lugar e ana
temperatura ligeramente superior a 1002 C y en sistems cerra-
do. Tambien se hizo una separacidn anédloga de Endrin, de for-
ma satisfaotoria,

TLos disolventes antes mencionados, & saber, cloruro
de metileno, cloroformo, benceno y tolueno tienen todos elles
temperaturas de ebullieién inferiores o algo superiores & la
del ague, El benceno y el tolueno formen azeotropos o mezclas
azeotropicas gon el agua que hierven a 69.3¢ C y 84.,12.C, En
estas mezolas azeotrdpicas puede eliminarse el disolvente re-
sidnal'mediante los métodos conooidos, tal como la adiciéﬁ
de agua. El oloruro de metileno hierve a 40 - 412 C.; el clo~
roformo & 61.22 C y el benceno a 80.12 C, Por tanto, todos

estos materiales hierven por debajo del punto de edullieidn

~—

del agua, de forma gue durante la separaei§ @ol se evzora
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una peguefia centidad de agua de la emulsidén o Le operacidn
de separacidén puede reslizsrse & veces bsjo condieiones de
presi&n elevada con la temperatura de separacidn superior
al punto de ebﬁllicidn atmosferico del agua a la presidn
elevada, luchos otros disolventes que reunen las condicio-
nes son comerciales y pueden ser seleceionados por una per-
sona expsrta,

Tembién se ha visto que la recoagulacién de los pesti-
oidas difieiles puede en cierto grado.innibirse Yy oprevenire
8¢ por un procedimiento alternativo, adioionando a la mezolé
trazas de uns sal como el arseniato de saloio, anfes de la
eliminaoién del gdisolvente,

Volviendo al segundo aspecto fundsmental de esta in-
vencidn es deoir, las formulaciones de mezeclas pesticidas sin
utilizar disolvente, se ha hallado que, ouando dos o més |
pesticidas se mezelan, tienen un punto de fusién inferior
gl de los cmponentes aislados. las mezclas eutéoticas tie
nen une temperatura de fusién wminime con respecto a mezcles -
de los materiales particulares; las megclas no-eutéoticas
también tienen temperaturas de fusidén rebsjadas, aungue no

tan bajes como las mezclas eutdoticas., Para una fécil dis-

_persién de teles mezelas de pesticidas, es preferible gue

su temperstura de fusién sea inferior a 1002¢., punto de

ebullicién del agua. A temperaturas inferiores a ésta, los

materisles mezclados pueden fundirse en agua hirviente y
dispersarse por trituracién cou un molino coloidel u otro
gparato apropiado..En el caso de mezclas pesticidas que
fuaden por encima de 1008C, ha de recurrirse a métodos

que eleven el punto de ebullicidn del agus u otro portador,

aumentando por ejemplo, la presién, a fin de que la tempers-
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ture pueda ser manternide en €l punto adecusdo y todos los
componentes esten en la fase liguida,

Como primer psso en la preparacidn de cuslquier mez-
cla pesticida, de scuerdo con este aspecto de la invenecién,
es coaveniente obtener o preparar en primer lugar un diagrea-
ma eutéotico de fases pars ls mezcla. Se preparan mezolus pes-
ticidas en diferentes proporciones y se determinan logs puntos
de: fusidn de las diversas mezelas. Esta informaoidn puede re-
presenterse en una gréfica para detemminar el punto de fu-
sidn eutéotico minimo para los materisles y la temperaturé
de fusién menos rebajadas a embos lados del punto eutéctico.
Para slgunas mesclas 4o pesticides, puede oocurrir que solo
la temperaturs eutdctica minima esté por debajo de 1002C.

o nor debajo del punto de ebullicidén de portador diferente

al sgua, Para otras mezeclas pestiecides, nuede haber un am-

plio margen de proporoicunes entre los materiaeles en que el

punto de fusidn esté sufiocientemente rebajade, de forma

que las mezelas pueden situarse en cualquisr punto compren-
dido en este intervaelo y formularse edn segin la invemcidn.

Dasiués de determiner el puuto de fusidén de la wmezela
deseads de pestioidssy ver gue oze en un margen dtil, pue-
de prepararse, de acusrdo con el, una mezcla de pestigidas,
fundiendo estos conjuntamente y enfriendo despdés, si se de-
see, le mase fundide para formar una mezcla eutéctica que
oontiene‘cristéles.aislados de los pesﬁicidas. & continua~
oién puede preparsrse una formulacidn de pestiocida disper-
sado de la seguiente forma: se prepara ung disoluoidn souo-~
sa de un lignosulfonato apropiado u otro material convenien-
te y se eleva su temperatura por encime del punto de fusidn

de la mezcls pesticida. Si le temperstura de fusidn de ésta
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es suficisntemente bzja, puede no ser necesario oalentar el
portador-lignosul fonato. Entonces se aﬁadé le mezcla pesti-
oida, en estedo fundido, 2 la disolucidén aguz~lignosulfone-
to agitando fuertemente. 4si Se¢ produce uma emulsidn unifor=
me de la disolucidn de pestiocida y sgua, Tras un tiempo y
una egitaocidn suficientes y; una vez realizada le disper-
sida de los dos liguidos, se pasa la mezcla & través de

an aparato de molienda adecusdo, tal ocomo un molino coloi~
dal, con el fin de reducir mgs el tamefio de lss particulas
des pesticida. Debido a la presencia del lignosulfonato, la
dispersién formeda es estable y puede emplearse en esa forma
al preparar las suspensiones pesticides paras pulverizacién
u otros usos, Sin embargo, por no ser conveniente un largo
almaconemiento en forma 1iquida, se prefiere a menudo con-
vertir Ia dispersién en polvo seco psre este fin y en el
momento del uso volver a dispersar el polvo en agua.

La dispersidn pesticide prodncida de le forma indica-
da puede convertirse en polvo seco mediante secado.controlado
con el fin de separar el agua u otro portador. 4l volver a
nacer la papilla del polvo, se tiene una dispersibn de la
mezcla pesticida que es estable y que no estéd sujeta a flo-
eulacidn, aun después de um periodo largo de almacenamiento.

Se prepard una mezola pesticide dispersada, segin se
describe en el siguiente ejemplo demostrativo de la inven-
0idn: 7

En primer lugar se prepard uns mezcla eutéotice de
Endrin y IDP, & la vista de un diagrams de fases de estos
dos productos, previemente trazsdo, Se vid que la mezela
eutéotica corresponde a 68% de Endrin y 5%5 de DDT y que
fande a unos 998¢. 4 continuacidén se preparé uns disolu-
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cién qus contenfa el 5q% en peso de-iignosalfonatotébdico en

agua. Se afiadio entonces una cantidad de mezele eutéetica igusl

al peso de la disolucién agua-lignosulfonato, a la solueidn
de lignosulfonato previamente calentads hasta su punto de
ebullieidn de 1002C, L& mezcla eutéotica se sfiadic en forme
fundida, Le mezcla se agité fuertemente haste dispersién
complete de los lfgquidos que forman la emulsiédn. Después
de mantener la agitacién durente unos 30 minutos, la wmescla
se pasd por un molino soloidal que tenfa su distencis esta-
tor-rotor ajustada para qﬁebrantar los pesticidas al tamaiio
de particula deseado. Se obtuvo una formulacién disperseda
de la mezola pesticida eutéotica en agua, que no floculads
o sedimenteba despuds de varios meses de reposo. Se desecd
una parte del preparado a temperatura relativemente baja
{65 « 778 C) con el fin de formar un polve., Bste polvo fué
redispersado en agus y se produjo una dispersidn préotioca-
mente equivalente & la primera., Iss dispersiones fueron to-
talmente sstisfactories para la nulverizaeién, sin separar-
ge las pertes sflidas de las 1{quidas en sl aparato'pulve-
rizador y ocon una distribueidn satisfactoria.

- La siguiente tablg 1 indica algunas oombinaeciones pgsu
ticidas eutdcticas gue pueden prepararse de acuerdo con es-

ta invencién
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Tabla 1: Cowbinsciones eutéeticas

COMPONENTES FINTC DE PORCENTAJES PURTO DE RELACION
FOSION LIMITES FUSION EN EL
2C APROX. DE DE MEZCLK PUNTO EU-
: CONPONENTES EUTECTICA TECTICO
PARA PUNTO APROX., 80 APROX.
DE FUSION & ,
O POR DEBA-
J0 DE 1008C
I.Dnt 98 30 a 99 74 60
Dieldrin 152 trazas a 70 40
11.DDT - 98 30 a 90 § 72 53
Endrin 230 (@) trazas a 70 47
I11.Aldrin 114 74 a 84 96 79
Dieldrin 1562 14 a 26 21
IV.8evin 142 trazas a 20 91 10
DDT 98 80 a 99 § 90

4demds de los lignosulfonatos citados anteriormente en
relacidn con el primer aspecto de la invencidn, pueden utili-
zarse ocomo agaente dispersante ot ros materisles tales como pro-
ductos polifendélicos y polifenblicos sulfonados obtenidos de
le corteza de drbol y de extractos de la misma, Los lignosul-
fonatos parecen ser superiores.

La cantidad de lignosulfonato v otro agente dispersan=-
te puede oscilar, eproximadamente, entre 5 y 70 % % del peso
del pestiocida, siendo la estabilidad mayor a medida que g8
aumente la cantidad de lignosulfonato, Los productos a dese-
scar debgn normalmente contener al wenos un 40 % del agente
dispersante en releoidn con el peso del pesticida.

 Los métodos pueden lleverse & cabo a la presidn atmos-

ferios o a presiones elevadas o reducides.

Puede hacerse qus los productos secsdos, preparados de

gcuerdo con la invencidn, tengan propiedades de manivulacién

235604
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mejoradas por medio de téenicas de granulacidn, convietiendo
los diminutos granos coloidales del pesticida en particunlas
meyores por asgregecidn o aglomeraseidn, Cuendo se utiliza se-
eado por pulverizacidn, puede odntrolarse hasta eisrto punto
el grado de grenulacidén regulando el funcionamiento del seca-
dor. Durante esta y otras técnicas de secado instenténeas, que
implicaa la formacién de gotitas antes del secado resl, las
gotitas son invariablemente relativamente grandes si se las
compara con las dimensiones coloideles de las particulaé del
pesticida fommadas, de forma que una gotita contendré muchas
particules coloidsles individuales del pesticida. ILa agreéa—
oién de las particules después del geccdo pucde controlerse
controlendo a su vez la presidén de pulverizacién_y otras va-
riacionss de la operaciln del secedo. En el mejoremiento de la
granulacidn puede recurrirse a la adicidén de sgua u otro zgen-
te humectante, Pare este fin existen aparatos especisles de
granulecidn.

Los métodos del imvento puedenm aplicerse a mezolas de
pestioidas, as{ como a pesticidas aisledos. Las mezclss pue-
den estar constituides por 1nsectioiﬁés, herbicidas. fungici-
das, mitioidss, etc., oon dos o més constituyentes de la mis-
ma olase, o diferentes, siempre Que sean solubles y no resceio-
nen de farma perjudicial,

Hientres gue se han desorito las reslizaciones preferi-
das de la invencidn, pueden hacerse muches modificeciones de
ella por una persona adiestrada en la especialided sin separar-
se del espiritu de la m1sma; pretendiendose proteger mediante
Patentes de Privilégio todss las formas de la misms que ¢s8i1gan
dentro del slcance del S£guiente capitulo de reivindicaoiones.

Ls presente soliocitud que corresponde a la presentada
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en E, U, A, el 24 de enero de 1.963 con el nimero 203,744,

el 24 de enero de 1.963 con el ndmero 255.748 y el 16 de
diciembre de 1.963 con el nimero 330.985 se acoge a los liene~
fiolos del articalo 5l del vigente Estatuto sobre Propiedad
Industrial. .

N O 7 &

Los puntos de invencidén propia y nueva que ge presen-
tan pars que sean objeto de esta solicitud de Patente de In-
venoién en Espefia por VEINTE afios s§n los siguientes:

12,- Un método para preparar concentrados de pesticide
dispersables, que comprende preparar uaa primera solucidén de
pesticids en un disolveate orgénico ingoluble en ague pars
el pesticida; preperar wia segunda solueién de un agente dis-
persente en ague; mezclar vigorosemente las referidas primera
¥ segﬁnda soluciones pars formar una emulsidn de ls referida
primera solucién en la referida segunde solucidn; y separar
por destilaoidn el disolvente y el agua simul tanesmente pars
formar un ooncentrado de pesticida dispersable protegido.

28,~- Un métode seghm reivindicacidn 1, en gue dicho
agente dispersante es un material encapsulante que protege
las particulas pesticidas coloidales de dicha emulsién.

32,~ On método segin reivinmdicecidn 1, én gque la desti-
lacidn se efectus rdpidamente con lo que el material paroial-
mente seco existe solamente durante un tiempo relativemente
corto. |

42,~- Un método para formsr dispersiones de nesticidas

orgénicos, que comprende disolver el pesticida en un disolven-
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te orgdnico inmiscible oon agus; disolver liguosulfonato
inorgénico u orgenico en ague; mezelar el pesticida disuel-
to ocon el lignosulfonato disuelto; sgitar vigorosamente la
mezcla pare fomar ung swulsién; y senarar rédpidemente el
disolvente y el ague de la emulsidén pera formar un material
s6¢0 establq gue comprende esencialmente pesticida iligno-~
sulfous to, formando dicho meteriel una redispersidn estable-
en agua.

59,~- Un método segdn reivindicaeién 4, en gue dicho
pesticide tiende a cristalizar répidamente en egua.

69,~ Un método segiu reivindicacidén 4, en que dicho
pesticida es Sevin.

79.- Método pare preparar un producto pesticida seeo,
estable, dispersable, que comprende preparar uua primers So-
lucién sustsnolslmente saturada del pesticidz en un disolven-
te orgénico imsoludle en sgus que es volatil a une tempera-
tura por debajo de ls temperatura en que las propiedades
pesticides del pesticida serfan destruides; preparsr una
segunda solucién de un agente dispersante en agua; mezeclar
dichas soluciones pera formsr uns emlsién ds dicha prime-
re golucidén en dicha segunda solucidén; y secar instenténea=
mente el disolvente y el sgua simultdnesmente de diche emul-
81én de tal forma que dicho agente dispersante recubra las
particulas pesticidas coloidales antes de que tenga lugar
unr orecimiento dé cristales significativo del referido pesti-
olda, ocon lo que se forma un producto seco que oomprende par-
ticulas de pestiolda ooloidales recublierta cada una con agen-
te dispersmnte y protegidas por é1.

8¢,- Un método segdn reivindicaciédn 7, comprendiendo

285604
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99,~ Un método segin reivindicacién 7, en gue dicho
pesticida tiende & cristalizar répidamente €n agua.

108.- Kétodo segin rei vindiecacidn 7, en que €l secado
instanténeo comprende el secado por pulverizacién,

112,~ Un método segdn reivindicacidén 7, en que dicho
producto estd grenuledo pera mejorar sus proplededes de me-
nejo.

12¢,- Un método segin reivindicacidn 7, que incluye
impedir la eveporscién del disolvente de dicha emulsién en-
tes del secado de aguellea,

13¢,~ Un método para preparar dispersiones estables
de 2 o més pesticidas, fundiendo el menos uno de aquellos
a una tempersturs msyor gue el puuto de ebullioidén del vor-
tedor en que los pesticidas han de ser dispersados, compren-
diendo: (&) prepsrar una mezcla de los pesticidas a ser dis-
persados que tiene punto dé fusidn por debajo del punto de
ebullicidn del portudor en que los pesticidas hen de ser
dispersados; (b) preparar una solucidn de portador liquido
y lignosulfonato y calentarla a una temperatura al memnos
tan elta como el punto de fusién de la mezela de pesticida
preparada en (a); y entonces {¢) mezclar la mezcla de pes-
ticida de (a) con la solucidn de (b) con sgitacién para
formar una emulsién; y entonces (d) subdividir mecénicamen-
te los pesticidas en la emulsiénm.

148,~ Un método segén reivindicaeién 13, en que la
mezola de pesticidas es une mezcla eutectica.

152,- Un método segin reivindicaeién 13, en que el
portador es agua.

162,~ Un método vara preparar dispersiones estables

de dos o mds pesticideas orgénicos, que o"omp%n% ;6&@1) epa-~
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rar ung mezcla de dos o més pesticidas que tenga un punto

de fusidén menor que el punto de fusién de al menocs uno de

los pesticides componentes; (b) preparer una soluoidn de lig-
nosulfonato y portedor l{quido y calentarla a uns températu—
ra al menos tan alta como el punto de‘fusién de la mezcle de
pesticidas preparada en (a); y entoneces {¢) megolar la mezcla
de pesticidas de (a) cor la solucidn de (b) oon agitaoién pa-
ra former uné emulsién; y entonces (d) subdividir mecanicamen=
te el pesticida en la emulsidn,

179,- Un método segin reivindicacién 16, que inoluye

‘el seéado del producto de {d) para formar un producto pulve-

rulento que ocomprends pesticides y lignosulfonato,.

188,~ Un método segin refvindicectdén 16 en que la mez-
cla de pesticidas de (a) es une mezcla eutectica.

19¢.- Un método segdn reivindicacién 16, en que la mez-
ocla de pesticides de (a) es una mezcla eutectics de pestioidas
teniendo oada uno un punto de fusidn mayor que el punto de
ebullioién del portador.

20%.- Un método para preparar concentrados de pestioi-
da disperéablas. .

Tal y ocomo se ha descrito en la Memoris que antecede
¥ para los fines que se hen especificado.

Esta Memoria comsta de veintitres hojas escrites a

méquina por una sola cara,

Madrid, 19 FEB. 1964
B .4 Ao Eizabure
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