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La presente tn vene ton se refiere a un 

procedimiento para la preparación de suspensiones acuosas concen­

tradas de sustancias activas pesticidas.

Ya se ha dado a conocer que pueden dis- 

5 tribuirse finamente sólidos orgánicos en disolventes en que son tan 

solo poco solubles, mediante cuerpos moledores redondos movidos, 

hecho de vidrio, cuarzo, cerámica, metal o materia sintética, even- 

tualmente en presencia de agentes dispersantes (compárese: Patentes 

alemanas Nos. 619.662 y 915.408, PatentebritánicaNo. 909.609,

10 Patentes norteamericanas Nos. 2.212. 641, 2. 361.059 y 2.581.414, 

"Feinzerkleinern in der chámischenIndustrie" de N.Rink y 

G. Giersiepenen"Aufbereitungstechnik"l2, (9), 562-572 (1971) y 

"Nassfetnstmahlung in Rührwerkskugelmuhlen" de W-Litz en Chem. 

Techn. 26, (7) , 412-416 (1971) ). Así! pueden prepararse suspensio- 

15 nes de pesticidas, por ejemplo de tal manera que se muele finamente 

(molimiento fino en mojado) una sustancia activa cristalina o pastosa 

en presencia de una fase líquida de vehículo y, en el caso dado, sub­

siguientemente por adición de un düuyente en el cual la sustancia ya 

sea es prácticamente insoluble o sea es tan solo poco soluble, se la 

20 diluye hasta la concentración deseada. Ese procedimiento, sin embar­

go, tiene varias desventajas. Por ejemplo, es muy costoso en cuanto 

a trabajo y energía, pues, en el desmenuzamiento fino en mojado a 

menudo son necesarias varias etapas de moler a fin de lograr la finu­

ra de grano necesaria para una estabilidad suficiente de las suspensio- 

25 nes acuosas. Además, molinos en mojado, tales como molinos
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de discos de corindón o molinos de perlas están sujetos a un desgas­

te de material relativamente elevado. Además, en el desmenuzamien­

to fino en mojado, mediante dispositivos apropiados, ha de procurar­

se que el producto húmedo a moler no absorba burbujas de aire para 

que sea evitada la formación de una espuma estable. A las desventa­

jas ya mencionadas ha de agregarse aquella de que las sustancias que, 

según el procedimiento quimico de preparación se presentan como pro­

ducto de fusión, a menudo se cristalizan enteramente en forma defi­

ciente y, por ésto, pueden ser desmenuzadas mecánicamente tan solo 

bajo grandes dificultades, dado que falta la dureza de cristales nece­

saria para ésto. En tales casos, uno se contenta con que se efectúe 

un desmenuzamiento en seco bajo la adición /le agentes auxiliares 

de molimiento. Con ésto, sin embargo, en el substrato molido a me­

nudo se generan propiedades que son desventajosas para la preparación 

de suspensiones acuosas concentradas. A titulo de ejemplo, entonces 

no puede alcanzarse la concentración elevada especialmente deseada 

de sustancia sólida suspendida en la suspensión a preparar. .

Además es conocido preparar suspensiones 

de sustancias activas pesticidas de tal manera que se dispersa en una 

fase liquida una sustancia activa sólida finamente dividida por un chorro 

de airé bajo adición de agentes dispersantes y emulsionantes o de tal 

manera que se dispersa en una fase liquida una mezcla previa de sus­

tancia activa y de agentes auxiliares de formulación, tratada con un 

chorro de aire. Descartándose el hecho de que también en ese proce­

dimiento es necesario un desmenuzamiento de la sustancia activa que



es costoso en trabajo y energía, la desventaja esencial reside en que 

no es posible dividir el componente activo tan fina y uniformemente 

que en el molimiento fino en mojado. Esto tiene como consecuencia 

el h&cho de que las suspensiones preparadas de esta manera, por lo 

general, son menos estables que tales preparadas según el procedi­

miento de molimiento fino en mojado, pues, cuanto mayores sean las 

partículas de la sustancia activa contenidas en una suspensión, tanto 

más rápidamente ocurre una sedimentación y, además, diferencias 

füertes en el tamaño de partícula favorecen a la llamada "maduración 

de Ostwald", bajo la cual se entiende un crecimiento de los cristales 

grandes a costa de los cristales pequeños. De desventaja considera­

ble es también el hecho de que en cada molimiento en seco -  pero so­

bre todo en el desmenuzamiento por un chorro de aire - es necesario 

remover el polvo producido en el molimiento, a fin de reducir a un 

grado mínimo el ensuciamiento del medio ambiente y la puesta en 

peligro del equipo de operarios por el polvo, particularmente por sus­

tancias tóxicas.

Ahora se ha encontrado que pueden prepa­

rarse suspensiones acuosas concentradas que contienen sustancias 

activas pesticidas tan solo poco hidrosolubles de un pequeño tamaño 

medio de grano y de un espec.tro de tamaño de grano apropiado para 

suspensiones estables, de tal manera que

a) una masa fundida de una sustancia activa pesticida tan solo poco 

hidrosoluble y de un emulsionante, así como eventualmente de 

sustancias auxiliares de formulación, es introducida bajo agitación



fuerte y evitando la entrada de aire en una fase líquida que con­

tiene eventualmente una o varias sustancias activas pesticidas 

hidrosolubles así como eventualmente sustancias auxiliares de 

formulación y que tiene una temperatura inferior al punto de fu­

sión de la masa fundida, 

o de tal manera que

b) una masa fundida de una sustancia activa pesticida tan solo poco

hidrosoluble y de un ácido en el cual se basa un emulsionante
í

aniónico, así como eventualmente sustancias auxiliares de for­

mulación, es introducida bajo agitación fuerte y evitando la entra­

da de aire en una fase acuosa que contiene 0, 3 a 1, S equivalentes 

-calculados sobre el componente ácido del emulsionante aniónico- 

de una base, así como eventualmente una o parias sustancias ac­

tivas pesticidas hidrosolubles y eventualmente sustancias auxilia­

res de formulación y que tiene una temperatura inferior al punto 

de fusión de la masa fundida.

Ha de considerarse extremamente aorpremj 

dente el hecho de que, de acuerdo con la invención, pueden prepararse
t

suspensiones concentradas acuosas estables que contienen sustancias 

activas pesticidas tan solo poco hidrosolubles de pequeño tamaño de 

grano y de un espectro de tamaños de grano apropiado para suspensio­

nes acuosas estables, pues, en base al estado conocido de la técnica, 

era de esperar que los cristales existentes en la suspensión, también 

debido a la maduración de Ostwald, crecerían paulatinamente a la tem­

peratura ambiente, respectivamente que se formarían mayores agio-



merados o también tortas de fusión, lo que últimamente tendría 

como consecuencia una separación de las fases sólida y líquida en­

tre sí.

El procedimiento según la invención mues­

tra una serie de ventajas. Así, el mismo es realizable con un.gasto 

relativamente bajo de aparatos y de energíq&n forma sencilla también 

a una mayor escala. Además, el procedimiento según la invención, 

en contraposición con los métodos convencionales, no comprende nin­

guna operación de moler; por ésto, no existe la posibilidad de un 

ensuciamiento del medio ambiente, respectivamente una puesta en pe­

ligro del equipo de operarios ' por polvo o neblina de rociada. Ade­

más, el agua de lavar usada para la limpieza de los aparatos requeri­

dos puede ser recogida y puede ser empleada en operaciones subsi­

guientes como componente de la fase acuosa, siempre que no se efec­

túe un cambio de producto. Por consiguiente, en el procedimiento se­

gún la invención, no se presentan aguas residuales ensuciadas o tóxi­

cas. Además, el procedimiento de acuerdo con la invención permite 

la preparación de suspensiones acuosas concentradas que, no obstante 

de su elevado contenido de sustancia sólida, son fluidos y muestran 

una buena resistencia al frió. Ventajas adicionales del procedimiento 

según la invención residen en que en la preparación de las suspensio­

nes puede trabajarse sin espuma y en que puede manejarse a cierto 

grado el tamaño de las partículas en la suspensión por la clase y la 

cantidad del emulsionante, respectivamente en el caso de la variante 

de procedimiento (b), por la clase y la cantidad del componente áci-



do del emulsionante aniónico y de la base, así como por la propor­

ción estequiométrica del componente ácido del emulsionante aniónico 

# la base. Finalmente, el procedimiento según la invención con el 

empleo concomitante de sustancias tensioactivas apropiadas (sustan­

cias auxiliares de formulación) puede ser dirigido de tal modo que en 

los casos en que la sustancia activa pesticida a suspender puede exis­

tir en varias modificaciones de cristales, en la suspensión a preparar 

se forma exactamente la modificación de cristales especialmente de­

seada.

Bajo sustancias activas pesticidas, en el 

presente caso, aplicables usualmente en el sector de la protección 

de plantas. A estas pertenecen, por ejemplo: insecticidas, nematodi- 

cidas, acaricidas, rodentictdas, fungicidas, herbicidas y agentes re­

guladores del crecimiento de plantas.

Mediante el procedimiento de acuerdo con 

la invención, pueden prepararse suspensiones acuosas concentradas 

de tales sustancias activas pesticidas que tienen un punto de fusión 

entre 40 y 300°C, preferiblemente entre 60 y 280°C y que a 25°C son 

solubles en agua a máximamente un 1, 5 % en peso, como ejemplos de 

tales sustancias activas, en detalle pueden mencionarse: 

f-i-(2-benztiazolil)-N, N'-íhn:<.-tt*úrea,

3-metiltio-4-amino-6-ter.-butil-l, 2, 4-triacin-5-ona,

3- metiltio- 4-iso-butilidenamino- 6-ter-bútil-1, 2, 4- triacin- 5-ona, 

2-cloro-4-etilamino-6-isopropilamino-l, 3 ,5-triacina,

N'*(3, 4-diclorofenil)-N,N-dimetilúrea,



carbamato de 2, 3-dihidro- 2, 2-dimet il- 7- benzofuranil-metlio, 

carbamato de 3 ,5-dimetil-4-metlltiofenil-N-metllo, 

tiofosfato de 0,0-dietil-0-(3-cloro-4-níetU-7-cumarinílo), 

y-hexaclorociclohexano/,

6, 7, 8, 9,10, 10-hexacloro-l, 5, 5a, 6, 9, 9A-hexahldro-6, 9-metanó- 

2,4, 3-benzo-dloxatlepin-3-óxido,

1, 4, 5, 6, 7, 8, 8-heptacloro-4, 7-endo-metllen-3A, 4, 7, 7A-tetrahi- 

dro^indeno, '

N-triclorometilmercapto-4-ciclohexeno-l, 2-dicarboximida, 

N-triclorometiltloftalímida,

2-(2-furll)-benzimidazol,

5-amlno-l-bis-(dimetllamido)-fosforil-3-fenll-l, 2 ,4-triazol, 

dit iol- c iclocar bonato de 6- metil- 2, 3-quinoxalina,

4-hidroxi-3-(l, 2, 3,4-tetrahldro-l-nafttl)-cumarina.

Como emulsionantes que, en la realización 

del procedimiento según la variante (a), pueden ser agregados a la 

masa fundida de sustancia activa, entran en consideración todos los 

usuales emulsionantes que son estables en la masa fundida, A estos 

pertenecen preferiblemente emulsionantes no ionógenos y aniónicos, 

iáües como esteres de polioxietlleno y ácidos grasos, éteres de poll- 

oxletlleno y alcoholes grasos, por ejemplo éteres alquilarll-pollgllcó- 

licos, sulfonatos de alquilo, sulfatos de alquilo y sulfonatos de arllo; 

además, sales de ácidos grasos, ácidos carbox&icos polímeros, áci­

dos sulfónicos polímeros, pollalcoholes; sustancias tensloactivas 

inorgánicas naturales o sintéticas, tales como por ejemplo pollsiltca-
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tos, attapulguita y montmorillonita; emulsionantes catiónicos, tales 

como sales de amonio y aminas grasas.

Las cantidades de emulsionante a aplicar, 

en la realización del procedimiento de la invención según la varian- 

5 te (a), pueden ser variadas dentro de un margen amplio. Por lo ge­

neral, se emplea un 0, 2 % hasta un 12 % en peso, preferiblemente 

un 2 % hasta un 6 % en peso de emulsionante, calculado sobre la sus­

pensión acabada.

Como componentes de ácido de emulsio- 

10 nantes aniónicos que, en la realización del procedimiento de la inven­

ción según la variante (b), pueden ser agregados a la masa fundida, 

entran en consideración todos aquellos ácidos en que se basan emul­

sionantes aniónicos y que son estables en la masá fundida. A éstos 

pertenecen preferiblemente ácidos grasos con 10 a 22 átomos de car- 

15 bono, particularmente con 16 a 20 átomos de carbono; además, de­

terminados ácidos sulfónicos y ácidos carboxíiicos aromáticos, asi 

como ácidos carboxíiicos alicíclicos especiales. Como ejemplos de 

tales componentes de ácido, en detalle sean mencionados: 

ácido láurico,

20 ácido esteárico,

ácido ole ico, 

ácido benzoico, 

ácido abiético 

ácido graso de coco,

25 ácidos resínicos,
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ácido 4-(n-dodccil)-bencenosulfónico.

Como bases que, en la realización del pro­

cedimiento de la invención según la variante (b), pueden ser agregadas 

a la fase acuosa, entran en consideración todos los usuales agentes li- 

$ gadores de ácido, siempre que reaccionen básicamente en forma sufi­

cientemente fuerte y no estorben la eficacia del emulsionante que se 

forma. A éstos pertenecen preferiblemente hidróxidos de álcali, tales 

como por ejemplo: hidróxido de sodio o hidróxido de potasio, además 

hidróxido de aluminio; además, aminas, tales como por ejemplo tri- 

10 etanolamina, o por ejemplo también taurato estéarílico básico.

Las cantidades a aplicar de los componen­

tes de ácido de emulsionantes aniónicos y de las bases, en la realiza­

ción del procedimiento de la invención según la variante (b) pueden ser 

variadas también dentro de un margen amplio. Por lo general, se 

-̂5 emplean el componente de ácido y la base en tales cantidades que la 

concentración del ácido y de la base está entre un 0, 2 a 12 % en peso, 

preferiblemente entre un 2 a 6 %, calculado sobre la suspensión re­

sultante.

La proporción estequiométrica del compo- 

20 nenie ácido de un emulsionante aniónico a la base, en la realización 

del procedimiento de la invención según la variante (b), puede ser va­

riada también dentro de un margen amplio. Por lo general, por 1 equi­

valente de componente ácido de un emulsionante, se aplican 0,5 a 1, 5 

equivalentes de base; de preferencia, la proporción de equivalencia de 

25 componente ácido a base es de entre 1 : 0, 8 y 1 : 1, 2.



Si, en la realización del procedimiento 

según la invención, se emplean emulsionantes iónicos, ha de procu* 

rarse que el valor pH de la fase acuosa sea mantenida dentro de un 

margen en el cual estos emulsionantes son eficaces.

El procedimiento según la invención, tan­

to en el caso de la vaciante (a) como también en el caso (b), es rea­

lizado preferiblemente con el empleo concomitante de sustancias au­

xiliares de formulación. Las últimas pueden serqgregadas a la masa 

fundida y/o a la fase acuosa. A las sustancias auxiliares de formula­

ción pertenecen: vehículos sólidos, sustancias tensioactivas con 

efecto emulsionante y/o dispersante, disolventes orgánicos, agentes 

de se spu,madores, espesativos y agentes protectores contra la conge­

lación. Entran en consideración como vehículos sólidos: por ejemplo, 

minerales naturales molidos, tales como caolines, arcillas, talco, 

creta, cuarzo, attapulguita, montmorillonita y tierra de diatomeaa 

y minerales sintéticos molidos, tales como ácido silícico altamente 

disperso, óxido de aluminio y silicatos: como sustancias tensioactivas 

con efecto emulsionante y /o dispersante: esteres de polioxietileno y 

ácidos grasos, éteres de polioxietileno y alcoholes grasos, por 

ejemplo éteres alquilaril-políglicólicos, sulfonatos de alquilo, sulfa- 

tos de alquilo, sulfonatos de arilo y sulfonatos de lignina: como di­

solventes orgánicos: hidrocarburos aromáticos, tales como xileno, 

tolueno, benceno o alquilnaftalenos: hidrocarburos aromáticos y ali- 

fáticos clorados, tales como clorobencenos y cloroetilenos: hidrocar­

buros alifáticos, tales como ciclohexano, o parafinas, por ejemplo
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fracciones de aceite mineral; alcoholes, tales como butano! o glico-

les, así como sus éteres y ásteres; cetonas, tales como acetona, 

metiletilcetona, metilisobutilcetona o ciclohexanona; disolventes fuer­

temente polares, tales como dimeülformamida y sulfóxido de dimeti- 

lo; como agentes desespumantes: sulfonamida de ácido graso y des- 

espumador de silicona a base de aceite de silicona; como espesativos: 

carboximetilcelulosa, almidón, poliacrilatos, ácido algínico, alcoholes 

polivin&icos altamente polímeros y acetatos polivin&icos; como agen­

tes protectores contra la congelación: etilenglicol, glicerina y urea.

En las suspensiones preparables según el in­

vento pueden estar contenidos vehículos sólidos en concentraciones de 

hasta un 20 % en peso (calculado sobre la suspensión acabada, preferi­

blemente hasta un 10 % en peso; sustancias tensioactivas en concentra­

ciones de hasta un 10 % en peso, preferiblemente de hasta un 7 %; 

disolventes orgánicos en concentraciones de hasta un 15 % en peso, 

preferiblemente de hasta un 10 %; agentes desespumadores en concentra 

ctones de hasta un 5 % en peso, preferiblemente de hasta un 2 % en pe­

so; espesativos en concentraciones de hasta un 5 % en peso, preferi­

blemente de hasta un 1 % peso; y agentes protectores contra la congela­

ción en concentraciones de hasta un 30 % en peso, preferiblemente 

de hasta un 20 % en peso.

En el caso necesario, a las Suspensiones 

preparables según la invención pueden agregarse también colorantes 

y /o agentes de conservación.

Como sustancias activas pesticidas hidroso-
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lubles que, en 2a realización del procedimiento según la invención, 

tanto en el caso de la variante (a) como también de la variante (b), 

pueden estar contenidas en la fase acuosa, entran en consideración 

preferiblemente sales de ácidos fenoxicarboxílicos. A título de ejepi- 

plo sean mencionadas: la sal potásica del ácido a-(2, 4-diclorofenoxi)- 

propiónico, la sal de monometilamonio del ácido a-(2, 4-diclorofeno- 

xi)-propiónico, la sal sódica del ácido 2, 4-diclorofenoxiacético, la 

sal sódica del ácido 2, 4, 5-triclorofenoxiacético.

La concentración de las sustancias activas 

pesticidas hidrosolubles en las suspensiones preparables según el 

invento puede ser variada dentro de un margen amplio. En la suspen­

sión acabada, la misma puede ascender hasta un 50 % en peso, pre­

feriblemente hasta un 40 % en peso.

En las suspensiones preparables según el in­

vento, el contenido de sustancia sólida suspendida puede ser variada den­

tro de un margen amplio. Puede ascender hasta un 70% en peso, preferi­

blemente hasta un 60 % en peso, calculado sobre la suspensión acabada.

En la preparación de suspensiones acuosas
/

¿fe sustancias activas pesticidas según el procedimiento de la invención, 

al trabajarse tanto según la variante (a), como también según la va­

riante (b), el tamaño de las partículas suspendidas puede ser variado, 

mediante la velocidad de agitación, dentro de un margen amplio, cuan­

to mayor sea la velocidad de agitación, respectivamente cuanto mayo­

res sean las fuerzas de cizalladura que actúan en la distribución de la 

masa fundida en la fase acuosa, tanto menor llega a ser el tamaño de
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partLculaa en la suspensión resultante. En el procedimiento según la

invención, las velocidades de agitación son elegidas tales que el ta­

maño medio de las partículas suspendidas generalmente es de entre 

1 y 100 û, preferiblemente de entre 1 y 50 û.

Si en la realización del procedimiento de 

la invención se trabaja según la variante (b), el tamaño medio de las 

partículas suspendidas no solamente puede ser contraloreado por la 

velocidad de agitación, sino que puede ser variado también a cierto 

grado por la ciase y la cantidad del componente de ácido del emul- 

10 sionante aniónico y la cantidad de la base, así como por la proporción 

estequiométrica del componente de ácido a la base. Entonces el ta­

maño medio de las partículas es el más pequeño, si por 1 equivalente 

de componente de ácido se aplica 0, 5 a 1, 0 equivalehte de base.

En el procedimiento según la invención, tam- 

1 $ bien la distribución de tamaños de granos puede ser variada dentro 

de un margen amplio. Por lo general, la distribución de tamaños de 

_ grano es tal que un 50 % en peso de las partículas suspendidas es me­

nor de 10 û y un 80 % en peso menor de 50 /u; de preferencia, la dis­

tribución de tamaños de grano es tal que un 50 % en peso de las partí- 

20 culas suspendidas es menor de 5/u y un 80 % en peso menor de 40 % 

en peso.

En la realización del procedimiento según 

la invención, al trabajarse no solamente según la variante (a), sino 

también según la varianta (b), la temperatura de la fase acuosa pue- 

25 de ser variada dentro de un margen amplio. Por lo general, la tem-
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peratura de la íase acuosa está entre 20°y 90°C, preferiblemente 

entre 30° y 45°C. En cada caso, la temperatura de la fase acuosa 

está por lo menos 20°C deba jo del punto fijo de la masa fundida a 

suspender.

$ El procedimiento según la invención, por

lo general, es realizado, tanto en el caso de la variante (a), como 

también en el caso de la variante (b), a la presión normal. Sin em­

bargo, es también posible trabajar bajo presiones más altas. Si Be 

realiza el procedimiento según la invención bajo presiones elevadas,

10 también la temperatura de la fase acuosa puede ser aumentada a más 

de 90°C, siempre que las sustancias contenidas en la suspensión a 

preparar sean estables bajo las respectivas condiciones de reacción.

A una presión de 0 atmósferas, la temperatura de agua puede ascen­

der a, por ejemplo, 180OC.

Como ja se ha mencionado, el procedimiento 

según la invención con el empleo concomitante de sustancias tensio- 

activas apropiabas (sustancias auxiliares de formulación) puede ser 

dirigido de tal modo que en los casos, en que la sustancia activa pesti­

cida a suspender puede existir en varias modificaciones de cristales,

20 en la suspensión a preparar se forma Exactamente la modificación 

de cristales deseada, cuales sustancias tensioactivas son en cada caso 

apropiadas para ésto, ha de ser determinado empíricamente de un ca­

so a otro.

La realización del procedimiento según la 

2$ invención generalmente procede, tanto en el caso de la variante (a).
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como también en el caso de la variante (b), de tal manem que se 

introduce la masa fundida a suspender, bajo exclusión de la admi­

sión de aire y bajo agitación fuerte, lentamente en la fase acuosa man­

tenida a una temperatura más uniformemente posible y se dispersa 

finamente (se homogeneiza) la mezcla gruesamente dispersa formada,

5 previo traspaso rápido a otro recipiente, mediante un dispositivo agi­

tador generador de fuertes fuerzas de cizalladura. En el caso nece­

sario puede hacerse seguir una homogeneización de la suspensión ob­

tenida. eventual mente previa adición de sustancias auxiliares de for­

mulación, con la utilización de dispositivos homogeneizadores usua- 

10 Ies.

En una forma de realización particular­

mente ventajosa del procedimiento, es también posible efectuar, sin 

dispersión gruesa previa, directamente una dispersión fina de la masa 

fundida en la fase acuosa. En ésto, se procede de tal manera que se 

agita intensivamente la fase acuosa mediante un. dispositivo agitador 

generador de fuertes fuerzas de cizalladura y entonces se introduce 

la masa fundida a suspender, bajo exclusión de la admisión de aire, 

en la fase acuosa mantenida a una temperatura más unifórmente po­

sible, de tal modo que entra inmediatamente en la zona de agitación. 

20 También aquí la suspensión que se forma, eventualmente previo mez- 

clamiento con sustancias auxiliares, puede ser sometida a una sub­

siguiente homogeneización mediante un dispositivo homogeneizador 

usual.

El procedimiento según la invención puede



- 1 6 -

ser realizado selectivamente ya sea en forma discontinua o sea en 

forma continua.

Las suspensiones preparables por el pro­

cedimiento según la invención son cstabms. Por regla general son 

5. líquidos, pero según la sustancia activa, respectivamente según la 

concentración de la sustancia activa, pueden tener también un carác­

ter tixótropo o pastoso. Las suspensiones Huidas pueden ser aplicadas 

como tales o previa adición de diluyentes y eventualmeáte de sustan­

cias auxiliares de formulación, según métodos usuales en el sector 

10 de la protección de plantas. Las suspensiones no fluidas pueden ser 

empleadas, después de la adición de diluyentes y eventualmente de 

sustancias auxiliares de formulación, según los métodos usuales en 

el sector de la protección de plantas. Sin embargo, también es posi­

ble transformar las suspensiones preparables según el invento, par- 

15 ticularmente las suspensiones no fluidas, por extracción de los com­

ponentes volátiles, en polvos o granulados. Estos pueden ser aplica­

dos entonces según los métodos viables usuales en el sector de la pro­

tección de plantas.

El procedimiento según la invención es ilus- 

20 trado por los siguientes ejemplos.

Ejemplo 1.

Preparación discontinua de una suspensión que contiene, como com­

ponente pesticida, N-(2-benztiazolil)-N,N'-dimetilurea.

La preparación de la suspensión procede,

25 en el presente caso, en un equipo cuyo esquema de flujo está ilustrado



En una caldera (1) con calefacción a vapor 

{compárese Figura 1), se funde una mezcla de 2000 g de N-(2-benz- 

:lazolll)-N,N'-dnnulUurea. de 10G g de ácido ole Ico y de 20 g de des- 

espumador de sílícona ' , por calentamiento a 130°C. Dentro de 

10 minutos bajo exclusión de la admisión de aire y bajo agitación, se 

introduce esta masa fundida en una mezcla de 2800 g de agua, 19, 9 

de hidróxido de potasio, 26, 5 g de emulsionante APM 33, 2 g de 

urea, 40, 7 g de aceite de parafina, 26, 6 g de xileno, 19, 9 g de 

Wanln y 161, 7 g de Baykanol SL "*"*"**) , cuya mezcla se en­

cuentra en una caldera mezcladora (2) (compárese Figura 2). La tem­

peratura de la fase acuosa que al principio asciende a 20°C, con la 

adición de la masa fundida, sube hasta 35°C. Durante el transcurso 

de la introducción de la masa fundida, el valor pH de la fase acuosa 

cambia de 13, 6 a 8, 5. La suspensión gruesamente dispersa que se 

forma en la caldera mezcladora (2), ya durante la adición de la masa 

fundida es traspasada continuamente al reactor (3) (compárese Figura 

1), ahí es dispersada finamente (homogeneizada) mediante un disposi­

tivo agitador generador de fuertes fuerzas de cizalladura, y subsi­

guientemente es devuelta a la caldera mezcladora (2). A los 15 minu­

tos de la adición total de la masa fundida a la fase acuosa, queda ter­

minada la homogeneización. De esta manera se obtiene una suspensión 

ligeramente tixótropa estable con un contenido de sustancia sólida de 

un 55 % en peso. Los tamaños de grano de las partículas suspendidas 

están entre 1 Ai y 100 u . La distribución de tamaños de grano es tal
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que un 50 % las partículas suspendidas es menor de 5 û, un 80 % 

menor de 40 ^u.

Notas de pie:

+) Desespumador de silicona = desespumador a base de aceite de si-

licona y de ácido silícico altamente 

disperso.

++) Emulsionante áPM = sal de monoetanolamina de ácido alqutl-

arilsulfónico y de éter ariialquilpoliglicólico. 

+++) Wanin S = dispersante a base de sulfonato de lignina.

++++) gaykanol SL = dispersante a base del condeusado de ácido

sulfónico de etér difenílico y de formaldehido 

como sal alcalina.

Ejemplo 2.

En la misma forma que la descripta en el 

Ejemplo 1, una masa iundida calentada a 130°C de 1500 g de N-(2-benz- 

tiazolil)-N,N'-dimetilurea y de 75 g de ácido esteárico, es introducida 

en una fase acuosa consistente en 1300 g de agua, 14, 7g de hidróxido 

de potasio y 20 g de desespumador de silicona (compárese: Nota al pie 

del Ejemplo 1) y dispersada finamente. Se obtiene una suspensión es­

table con un contenido de sustancia sólida de un 52 % en peso.

Ejemplo 3.

En la misma forma que la descripta en el 

Ejemplo 1, una masa ímdidacalentada a 130°C de 2000 g de N-(2-benz 

tiazolíl)-N,N'-dimetilúrea, 100 g de aceite oléico, 20gdeDresinate 

731 y 20 g de desespumador de silicona , es introducida en
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una fase acuosa constátente en 1800 g de agua, 19, 9 g de hidróxido

de potasio, 161, 7 g de Baykanol SL 26, 5 g de emulsionante 
++)APM , 33, 2 g de urea, 40, 7 de aceite de parafína, 26, 6 g de xi-

++)leño y 19, 9 de Wanln S , y es dispersada finamente. Se obtiene 

5 una suspensión estable con un contenido de sustancia sólida de un

55 % en peso y de una distribución de tamaños de grano de 1 a 100 /u.

Notas:

+) Dresinate 731 = Emulsionante a base de sales alcalinas de ácidos 

resínicos.

10 ++) compárese: Notas al pie del Ejemplo 1.

Ejemplo 4.

Preparación continua de una suspensión que, como componente pes­

ticida, contiene N-(2-benztiazolil)-N,N'-dimetilurea.

En el presente caso, la preparación de la 

15 suspensión procede en un equipo de aparatos cuyo esquema de flujo 

está ilustrado en la Figura 2, Los números indicados en el Ejemplo 

y puestos entre paréntesis se refieren en cada caso de la Figura 2.

En una caldera de circulación con refrige­

ración por agua (4), se proveen 20 litros de una mezcla consistente 

20 en 42,18 partes en peso de agua, 0, 47 partes en peso de hidróxido de

potasio, 3, 8 partes en peso de Baykanol SL ^  , 0, 63 partes en peso
+)de emulsionante APM , 0, 78 partes en peso de urea, 0, 96 partes 

en peso de aceite de parafina, 0, 63 partes en peso de xileno, 0, 46 par­

tes en peso de Wanin S y 0, 9 partes en peso de desespumador de 

25 silicona Mediante una monobomba (5), esta mezcla es recircula-



da por vía de una caldera de dispersión (6). La caldera de disper­

sión 6 está conectada por un cano de adición (7) con upa máquina ho- 

mogenelzadora giratoria (8). La mezcla que pasa por la máquina ho- 

mogenelzadora giratoria (11), es devuelta a la caldera dispersante

(6) . Mediante la monobomba (5), la cantidad de mezcla entrante en

la caldera de dispersión es regulada de tal modo que el nivel del líqui­

do se encuentra aproximadamente 1 cm encima del caño de adición

(7) , lo que tiene como consecuencia la formación de una ligera trom­

ba en la abertura del caño de adición (7). En el comienzo del servi­

cio, la fase acuosa ttene una temperatura de 20°C y un valor pH de 

13, 5.

f**) compárense notas al pie del Ejemplo 1)

' En la tromba que se forma en la abertura

del caño de adición (7) por el efecto de succión de la máquina homo- 

geneizadora giratoria (8), se Introducen por hora 10, 5 kg de una masa 

fundida de 130°C consistente en 46, 87 partes en peso de N-(2-benz- 

tiazolil)-N,N'-dimetllurea y 2, 36 partes en peso de ácido oléico. La 

preparación de la masa fundida procede en un tornillo sin fin de fusión 

(9) que es cargado por un tornillo sin fin de dosificación (10) por hora 

con 10 kg de N-(2-benztiazolll)-N,N'-dlmetílúrea y simultáneamente 

por una bomba de embolo doslflcadora con 0, 5 kg de ácido oléico con­

tenido en un depósito (12). La masa fundida es agregada hasta que la 

mezcla contenida en la cá dera de dispersión (6) muestre un valor pH 

de 8, 5 y la temperatura de la mezcla asciende a aproximadamente 

35°C. .Ahora además se introduce continuamente, desde un depósito
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(13) por una bomba de émbolo dosíf¡.cadera (14), fase acuosa de la 

composición arriba indicada en la caldera de dispersión (6), y ea 

decir, en tal cantidad que el valor pH en la última queda casi cons­

tante a 8,5. Por ésto, la cantidad de adición de fase acuosa es con­

traloreada, mediante un regulador (15) por el valor pH de la mezcla 

en la caldera de dispersión (6).

De la caldera de circulación (4) salen por 

hora aproximadamente 20 kg de una suspensión estable con un conteni­

do de sustancia sólida de 55 % en peso. Los tamaños en peso de las 

partículas suspendidas son de entre 1 a 100 û.

Después de un seryicio durante 10 horas, la 

marcha de la planta es interrumpida. La suspensión recogida en un de­

pósito (16) subsiguientemente es entregada a un dispositivo homogenei- 

zador. Entonces los tamaños de grano de las partículas suspendidas 

son de entre 1 û y 50 û.

EJEMPLO 5

Una mezcla de 170 g de agua, 22 g de

agente dispersante *̂), 44 g de etandiol y 26 g de una emul­

sión se agita a 203C intensamente con ayuda de un dispo



sitivo agitador generador de fuertes fuerzas de cizalladura *
En esta fase acuosa una fusión calentada a 165SC de 100 g de 
6-terc.butil-4-isobutilidenantino-3-metiltio-1,2,4-tria2Ín- 
5(4H)-ona y 5 g de éter n-dodecilpoliglicolico con un promedio 
de 7 grupos de óxido etilénico por molécula, con lo que la 
temperatura de la mezcla de reacción sube hasta 38sc. A con?- 
tinuación se enfria a temperatura ambiente. Se forma una sus­
pensión estable que contiene partículas de sólidos con una 
granulometria entre 3 y 15̂ um y algunos aglomerados de hasta 
100 yum de tamaño.

Notas:

Agente'dispersante t= sal sódica ácido sulfónico de un con-
densado de ciclohexanona-formaldehido— - 
-hidrogenosulfito sódico

++)Emulsión ** mezcla de un 67,8 % en peso de agua
13,5 % en peso de un aceite nafténico 

de alto punto de ebullición

3.5 % en peso de xileno
8.5 % en peso de úrea
6,8 % en peso de un emulsionante a 

base de sal monoetanolamínica 
de ácido alquilarilsulfónico 
y de éter alquilarilpoligli- 
cólico.

Preparación discontinua de una suspensión
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que como sólidos orgánicos contiene los componentes pestici­
das m- (3 ,4-diclorofenil)-N,N-dimetilúrea y 3-amino-1,2,4- 
triazol. Lapreparación de la suspensión se efectúa en el pre­
sente caso en un equipo de aparatos cuyo esquema de flujo es- 

5 tá ilustrado en la Figura 1.

Según el método indicado en el ejemplo i" 
se introduce una fusión calentada a 160SC de 920 g de Nt-(3,4- 
didorofenil)-N,N-dimetilúrea y 240 g de emulsionante*^ en el 
transcurso de 10 minutos, evitando la entrada de aire y bajo 

10 agitación, en una fase acuosa de 2032 g de agua, 480 g de 
3-amino-l,2,4-triazol, 120 g de úrea, 80 g de "Polydiol 
400" **\ 8 g de Erkantol BXG***\ 20 g de ácido silícico fi­
namente disperso y 7 g de desespumador de* silina****\ Duran­
te la adición de la fusión y se enfria la mezcla de reacción 

15 de manera que la temperatura no sobrepase los 35*0. la sus­
pensión bastamente dispersa formada es a continuación finamen­
te dispersada. Se obtiene una suspensión estable con partí­
culas de sólidos con tamaños de grano de 5 a 20 ,̂um y muy 
pocos aglomerados de hasta 30 ^um de tamaño.

20 Notas:

*) Emulsionante : emulsionante a base de éter alilarilpoligli-
cólico

**)Polydiol 400 éter poliglicólico con un peso molecular 
medio de 400

'Erkantol BXG *: agente dispersante a base de alquilarilsul-25

fonato



+**+)oesespumador de silicona *? desespumador a base de aceite
de silicona y ácido silícico 
altamente disperso

EJEMPLO 7

Según el método indicado en el ejemploft, 
se agrega una fusión calentada a 16oac de 920 g de N-(3,4-di- 
clorofenil)-N,N-dimetil&rea, 240 <? de emulsionante^ y 50 g 
de ácido oléico en el transcurso de 10 minutos bajo exclusión 
de aire y bajo agitación a una fase acuosa de 2032 g de agua,
480 g de 3-amino-l,2,4-triazol, 120 g de úrea, 80 g de "Poly- 
diol 400" \  8 g de Erkantol BXG 20 g de ácido silícico
finamente disperso, 7 g de desespumador de silicona y 10 g 
de hidróxido potásico. Durante la adición de la fusión se en­
fria la mezcla de reacción de manera que la tenqper atura no sobre 
pase los 3530. La suspensión bastamente dispersa formada se 
dispersa a continuación finamente* Se obtiene una suspensión 
con partículas de sólidos de una granulometria media de 3 ^um 
asi como pocas partículas de hasta 15 ^um de tamaHo.

Notas:

+) Véase las notas en el ejemplo 6.

EJEMPLO 8:

Preparación discontinua de una suspensión 
que como sólidos orgánicos contiene los componentes pesticidas 
3,5-dimetil-4-metil-mercaptofenil'-N-metilcarbamato. La prepa­
ración de la suspensión se efectúa en el presente caso en un
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equipo de aparatos cuyo esquema de flujo está ilustrado en la 
Figura 1.

Según el método indicado en el ejemplo 1 
se agrega una fusión calentada a 120SC dé 1000 g de 3,5-di- 
met il-4-metilmercaptof enil-N-met ilcarb amato y 123 g de ácido 
n-dodecilbencenosulfúnico en el plazo de 7 minutos bajo ex­
clusión de aire y bajo agitación a una fase acuosa de 1500 g 
de agua, 680 g de una solución acuosa de tampón de fosfato 
del pH 6, 500 g de "Polydiol 400"*^, 2,5 g de "Biopolymer 
XB 23"**^, 20,3 g de hidróxido potásico y 150 g de ^Misionan­
te ***^. Durante la adición de la fusión se enfria la mezcla 
de reacción de manera que la temperatura no sobrepase los 
35se. La suspensión bastamente dispersa es, a continuación, 
finamente dispersada. Se obtiene una suspensión en la que las 
partículas sólidas tienen una granulometría entre 3 y 150 ̂ um.

Notas:

*) véanse las notas en el ejemplo 6.
Biopolymer XB 23 <" heteropolisacérido aniónico de goma

xantánica, peso molecular: varios 
millones

***)Emulsionante « emulsionante a base de éter alquilarilpo-
liglicólico

Descrita suficientemente la naturale­
za del invento, así como la manera de realizarse en la 
práotica, debe hacerse constar que las disposiciones án- 
teriormente indicadas son susceptibles de modificaciones 
de detalle en cuanto no alteren su principio fundamental.
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REIVINDICACIONES
1 8.- Procedimiento para la preparación 

de suspensiones acuosas concentradas que contienen sustan­
cias activas pesticidas, tan solo poco hidrosolubles de un 
pequeño tamaño medio de grano y de un espectro de tamaños 
de grano apropiado para suspensiones estables, caracteriza­
do porque

a) en una primera etapa se forma en una cuba calentada 
una masa fundida de una sustancia activa pesticida tan solo 
poco hidrosoluble y de un emulsionante, asi como eventual­
mente de sustancias auxiliares de formulación, en una según 
da etapa, se introduce dicha masa fundida bajo agitación 
fuerte y evitando la entrada de aire en una fase liquida 
contenida en una cuba de mezclado refrigerada que contiene 
eventuahnente una o varias sustancias activas pesticidas hi­
drosolubles así como eventualmente sustancias auxiliares de 
formulación y que tiene una temperatura inferior al punto de 
fusión de la masa fundida y, finalmente, se envía la suspen­
sión grosera formada en la cuba de mezclado ya desde la adi. 
ción de la masa fundida continuamente a un reactor, donde es 
finamente dispersada por medio de un dispositivo de agita­
ción que proporciona una elevada fuerza de cizalla y - en ca 
so dada tras recirculación a travós de la cuba de mezclado -, 
se sangra, ó

b) en una primera etapa se forma una masa fundida de una 
sustancia activa pesticida tan solo poco hidrosoluble y de 
un ácido en el cual se basa un emulsionante aniónico, así co
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mo eventualmente sustancias auxiliares de formulación, en 
una segunda etapa se introduce bajo agitación fuerte y evi 
tando la entrada de aire en una fase acuosa contenida en 
una cuba de mezclado refrigerada que contiene 0,5 a 1,5 
equivalentes calculados sobre el componente ácido del emul 
sionante aniónico de una base, así como eventualmente una 
o varias sustancias activas pesticidas hidrosolubles y even 
tualmente sustancias auxiliares de formulación y que tiene 
una temperatura inferior al punto de fusión de la masa fun 
dida, y finalmente se envía la suspensión grosera formada 
en la cuba de mezclado ya desde la adición de la masa fun­
dida continuamente en un reactor donde se dispersa finamen­
te por medio de un dispositivo de agitación que proporciona 
una elevada fuerza de cizalla y - en caso dado tras recir­
culación a travós de la cuba de mezclado - se sangra.

23.- Procedimiento de acuerdo con la 
reivindicación 1, caracterizado porque, como sustancia ac­
tiva pesticida, se aplica una sustancia activa pesticida, 
hidrosoluble hasta tan solo un 1,5 % en peso a 25°C.

33.- Procedimiento de acuerdo con las 
reivindicaciones 1 y 2, caracterizado porque, como sustan­
cia activa, se aplica una sustancia activa tal que tiene 
un punto de fusión de entre 40 y 300°C.

4 8.- Procedimiento de acuerdo con las 
reivindicaciones 1 a 3, caracterizado porque, como sustan­
cia activa pesticida, se aplica N-(2-benztiazolil)-N,N'-di- 
metiliirea.

53.- Procedimiento de acuerdo con la
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reivindicacidn 1, caracterizado porque, como oomponente de 
ácido de un emulsionante anidnico, se aplica un ácido graso 
con 10 a 22 átomos de carbono.

68.- Procedimiento de acuerdo con las 
reivindicaciones 1 y 5, caracterizado porque, como componen 
te de ácido de un emulsionante anidnico, se aplica ácido 
oláioo.

78.- Procedimiento de acuerdo con las 
reivindicaciones 1 y 5, caracterizado porque, como componen 
te de ácido de un emulsionante anidnico, se aplica ácido 
esteárico.

88.- Procedimiento de acuerdo con la 
reivindicacidn 1, caracterizado porque, como base que se 
agrega á la fase acuosa en el caso de la variante de proce 
dimiento (b), se aplica hidrdxido de potasio.

98.- Procedimiento de acuerdo con la 
reivindicacidn 1, caracterizado porque se aplica el emul­
sionante en una cantidad de un0,2 a 12 % en peso, calcula­
do sobre la suspensldn acabada.

1 0 8.- Procedimiento de acuerdo con la 
reivindicacidn 1, caracterizado por agregarse a la masa fun 
dida sustancias auxiliares de formulacidn.

1 1 8 .- Procedimiento de acuerdo con las 
reivindicaciones 1 d 10, caracterizado por agregarse a la 
fase liquida sustancias auxiliares de formulaoidn.

128.- Procedimiento de aouerdo con las 
reivindicaciones 1 y 10 ú 11, caracterizado por agregarse 
como sustancias auxiliares de formulacidn sustancias tales
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que tienen el efecto de que, en el caso de sustancias ac­
tivas que pueden existir en varias modificaciones de cris 
tales, en la suspensión se forma exactamente la deseada mg 
dificación de cristales.

13-.- Procedimiento de acuerdo con la 
reivindicación 1, caracterizado por agregarse a la fase 
acuosa una o varias sustancias activas pesticidas hidroso- 
lubles.

14§.- Procedimiento de acuerdo oon la 
reivindicación 1, caracterizado por mantenerse la tempera­
tura de la fase acuosa a tales de 20 a 90°C.

1 5 3 .- Procedimiento para la preparación 
de suspensiones acuosas concentradas que contienen sustan­
cias activas pesticidas, tal y como queda sustancialmente 
desorito en la presente Memoria, e ilustrado en los adjun­
tos dibujos.

Esta Memoria consta de 29 hojas, escri 
tas a máquina por una sola cara.

Madrid
BAYER AETIENGESE&ááHM^?
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