CZ 300339 B6

PATENTOVY SPIS

(19)

CESKA

REPUBLIKA

URAD
PRUM

VLASTNICTVI

(21) Cislo phbiasky 2003-502
(22) Priklaseno 30.08.2001

(30) Pravo prednosti— 31,08.2000 DE  20001/0043122

(40) Zveicincno, 13.08.2003
(Véstnik & 8/2003)

(47) Udelenn 16.03.2009

(24) Orzndmeni o udékeni ve Veéstniku 22.04.2009
{Véstnik ¢. 16/2009)

(86) PCT eislo. PCT/EP2001/010601

(87) PCT &l zveiemém WO 2002/017718

YSLOVEHO

(11) Cislo dokumentu:

300 339

(13 Druh dokumentu: B6
(S Ll
ADIN 47/36 (2006.01)

{56} Relevanni dokumenty
WO 9R/34482 AT WO UBA2192 AL EP 764 404 AL EP 124 205 AL CZ 285462 B
{(73) Majuel patento:
BASF AKTIENGESELLSCHAFT, Ludwigshafen, DE
{7 Pavodee:
Jdger Karl-Friedrich, Limburgerhof, DE
Zagar Cyrill, Ludwigshalen. DE
(74) Zastupce:
JUDr. Otakar Svorcik, Halkova 2, Praha 2. 12000
(54) Nazev vynalezu.
Zpusob piipravy pevného herbicidniho
prostiredku
(5’].) Anotace:

Zpusoh piipravy pevného herbicidnibo prostfedku. ktery
obsahujer a) herbicid ze skupiny sulfonylmocovin nebo jejich
zemédelsky pouZitelnyeh soli. by popfipade jeden nebo viee
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vice dalsimi herbicidy. b) a s nebo bez jednohe sadenera. ¢) a
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Kterd je upravena na pl 6.5 a7 8 priddanim kyscliny ncho
Zisady o sudena do tormy pevného prostiedku.
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Zpusob pripravy pevného herbicidniho prostredku

Oblast techniky

wh

Vynalez se tykd zpusobu pripravy pevného herbicidniho prostiedku na bazi sulfonylmocovin,
s nebo bez pifsady dalsich herbicidii a s nebo bez stabilizatort a formulacnich piisad.

Herbicidn¢ acinné sulfonylmocoviny jsou znamé z dosavadniho stavu (echniky. naptiklad

o zEP 388873 [P 359 814, EP 291 851 a DE 40 07 683 a z konference .Fluor v zemédélstvi.
9.az 11. ledna, 1995, Manchester, kapitola .New Fiuoro Intermediates for Herbicidal Sulfonyl-
ureas”.

Tato obeena tiida sloucenin tak¢ zahrnuje tritosulfuron, ktery ma vzorec la. ktery je zejména
15 vyhodnou solfonylmoCovinou pro piipravu pevnych prostiedki podle vynélezu.

Prostiedky, zalozené na sulfonylmocovingé jsou uvedeny napiiklad v EP-A 0859 548 a v
LP-A 0955 809.

0 Ztéto Ineratury je znamo, Ze smési, obsahujici sulfonylmocoviny jsou problematické z hlediska
stability 0¢innych slozek, nebot” d¢inné slozky se mohou za uréitou dobu pfi nevhodnych pod-
minkach roskladat. V takovém ptipad¢ pozadované herbicidni (i¢inky zanikaji. Problémem je
také tendence k rozkladu, nebot” registraéni pozadavky vyzaduji urcité minimalni hodnoty pro
stabilitu latek. pfidavanych do prostredkii k ochrané rostlin, u nichZ se Zada o registraci.

1P 62/084 004 popisuje pouziti uhli¢itanu vapenatcho a (ripolyfosfatu sodného pro stabilizaci
prostiedki, obsahujicich sulfonylmoéovinu.

JP63/023 806 popisuje feseni problému pouzitim uritych nosici a rostlinnych olejii pro piipra-

30 vupevnych prostiedki. obsahujicich sulfonylmocovinu. JP 08/104 603 popisuje podobné i&inky.
kterc se daji dosahnout, kdy7 se pouZiji epoxidované prirodni oleje. Obé shora zminéné piihlasky
zahruji znak pouZiti rostlinnych oleji v pevném prostiedku za (¢elem dosazeni vyuzitelné, a ne
pouze vvlepsene. stability, ale také se u nich projevuje G¢inek. spocivajici ve zvyseni aktivity
téchto latek, které plisobi jako adjuvanty.

Podobn¢ acinky jsou vyuzitelné, pokud se do kapalnych prostiedki piidavaji rostlinné oleje
(obeené jde o suspenzni koncentraty; viz EP A 313 317 a TP A 554 0135).

Tendence tritosulfuronu vzorce fa k rozkladu je zaznamenatelna napfiklad tim, 7e obsah G&inné
0 slozky klesa nebo dochazi k rozkladu produkiu jako takového. napiiklad obsah 2-amino—4-
methoxy—6-trifluormethyltriazinu (AMTT) vzorce A

I

HoN ~<\N —’( -

;Y

OCH;

(A)

roste.

4  EP-A 0124 295 uvadi, Ze stabilni vodné smési urcitych sulfonylmocovin se daji ziskat pFidanim
vodnych suspenzi d¢innych slozek. zemédéiskych soli karboxylovyeh kyselin nebo anorganic-
kych Kyselin. jejichz pH je mezi 6 a 10,
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EP-A 0124 295 jako jediny popisuje vodné prostiedky.

Ukolem vynalezu je vyfesit zpisob pripravy pevnych prostiedku s obsahem sulfonylmogovin
jako u¢innych pisad, které maji skladovaci zivotnost vyrazné lepsi. nez prostiedky podle dosa-
s vadniho stavu techniky.

Podstata vyndlezu

Zjistili jsme, Ze tento kol je vyfeden podle vynalezu zpisobem pripravy pevné herbicidni pro-
10 stiedRy. obsahugici

a) herbicid ze skupiny sulfonyimocovin nebo jejich zemédeisky pouzitelnyeh soli,
b) zadny. jeden nebo vice dalsich herbicidii,
¢} popripadé safener.
15 d) jeden nebo vice formulaénich pifsad.
pit kterém se suspenduje sulfonylmocovina (a). s nebo bez jednoho nebo vice dalsich herbicidi
(b) a s nebo bez saleneru (¢) a s jednou nebo vice formulaénimi prisadami (d) ve vode za vzniku,

suspenze, jejiz pllse uprav na 6.3 az 8 pridanim kyseliny nebo bize. a pak se susi. co7 poskyine
2 pevny prostiedek.

Vhodné mocoviny a) jsou. vieobeené feteno, slouceniny obsahujici strukturni jednotku

o;
I
TS0, NHCN T,
zejména strukturni jednotku
0
nebo strukturni jednotku
O
i o)
i i
(Rry1)-80,NEC —N7 W~ .
\ /
N :‘.'.‘../\

Vyhodnymi sulfonylmoCovinamt, které sc pouzivaji jako sulfonylmocoviny vzoree I, jsou

i
e r*ﬂ%\z ’
Eo =
a
4




10

20

i

30

ol
LA

CZ 300339 Bo

kde obecné substituenty maji ndsledujici vyznamy:

R

)

R’

Je N~HCy az Cy-alkyl-NAC, az Ci-alkylsulfonyhamino nebo aromaticky nebo hetero-

aromaticky kruh. vybrany ze souboru. do kterého patii fenyl. benzvl. 1H-pyrazol-5-vl, pyri-
din-2-yl. thiofen-3-yl a imidazo[].2-a]pyridin-3~yl. pficemz je mozné, abv na aromatic-
kém Kruhu byly popiipadé navazany jeden az tii substituenty. vybrané ze skupiny. do které
patii halogen. €y az Ci-alkyl. €, az Cy-haloalkyl. C; a7z C-alkoxy. C az Cy—haloalkoxy. C
az C—alkoxy—C, az Cy—alkyl. karboxyl, C, az C—alkoxykarbonyl, 3-oxetanyloxvkarbonyl.
aminokarbonyl. C az C,—alkylaminokarbonyl, di«C, az C—alkylyaminokarbonyl. C, a7 € -
alkylsulfonyl, formylamino, C, az Ci—alkylkarbonytamino. (C; a7 C—alkylkarbonylamino)-
Cy az Cy alkyl. C, az Ci=alkylsulfonylamino, (C, a2 C,-alkylsulfonylamino)-C, a7 Cy—
alkyl.

Je vadik nebo methyl

1 1 - . ) . \ . . P -
R™ & R" nezavisle jeden na druhém jsou halogen. C, az Cialkyl. C) a7 C;-haloatkyl, C; az

7

Cialkoxy. €y az Cy-haloalkoxy. amino, € az Ci—atkylamino. di+(Cy az C,-alkyhamino:

Je N CH:

nebo jejich zemédélsky pouzitelné soli.

Zeimena vyhodné sulfonylmocoviny vzoree | jsou

ACC 322140:

amidosulfuron;

azimsulfuron (N-[[(4.6~dimethoxy—2-pyrimidinyDamino]-karbonyl |- I-methyl-4 (2 methyl-
2-tetrazol-5-yI}-1H pyrazol-5—sulfonamid):

bensulfuronmety! (metyl 2-[[{[[(4.6~dimetoxy-2—pyrimidinyl)amino |-karbonylJamino]-
sultonyljmethylbenzoat);

etyl 2-[|[{(d—chloro 6 metoxy-2-pyrimidinylyamino]karbonyljamino]sulfonyl|benzodt
{chorimuronetyl):

2-chlor N—{[{4-metoxy—6—metyl--1.3.5 -triazin-2—yDamino]karbony]benzensulfonamid
{chlorsulturon):

chlorsulfoxim:

cinosulfuron;

cyclosulfamuron:

etametsulfuronmetyl (metyl 2-[[[[{4—ctoxy-6 (metylamino}-1.3.5—triazin- 2+ vljamino]-
karbony!Jamino|sultonyl]benzoat):

etoxvsulfuron:

Nazasulluron;

flupyrsulfuron (metyl 2-{[[[(4.6 dimetoxy—2-pyrimidinyDamino [karbonylJamino|sulfonyl}-6-
(trifluormetyl) 3. pyridinkarboxylat):

'
A
1
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halosulfuronmetyl:
imazosulfuron;

mety | 2-[[[[{(d-metoxy—6-metyl-1.3 5-triazin -2-yl}amino]karbonyl famino|sulfonyl]benzoat
(metsulfuronmetyl);

nicosulfuron (2-[[[{(4.6~dimetoxy-2- pyrimidinyl)amino]karbonylJamino|sulfonyl] NN di-
o metyl-3- pyridinkarboxamid):

oxasulfuron:

primisulturon (metyl 2-{[[[[4.6 bis(difluormetoxy)-2-pyrimidiny!Jamino]karbonyl]amino]-
s sulfonyl|benzoat):

prosulfiron;

pyrazosulfuronetyl (ctvl 5-[[[[(4.6-dimetoxy—2—pyrimidiny])amino|karbonylJamino]sul fony [] -
20 I metyl-1H-pyrazol-4-karboxylat):

rimsulfuron (N-{[(4.6—dimctoxy—2—pyrimidinylamino|karbonyl|-3~(etylsulfonyy-2—pyridin-
sulfonamid):

23 sulfosulfuron:

sulfometuronmetyl (metyl 2-[[[[(4.6-dimetyl-2—pyrimidinyhamino]karbonyl]jamino]sulfonyl]-
benzoat):

3 thifensulfuronmetyl (metyl 3—[[[[(4-metoxy 6 metyl-1.3.5-triazin 2 yl)amino]karbonyl]-
amino|sulfonyl]-2- thiofen karboxylat);

2~(2--chloretoxy )-N—{[{4—metoxy—6-metyl--1.3.5 triazin-2-vhamino
amid (triasuifuron);

karbonyllbenzensulfon-

tribenuronmetyl (metyl 2-[[[[N=(4-metoxy—6-metyl-1.3.5 triazin 2-yl}-N-metylamino|-

karbonyllamino|sulfonylbenzoat);

triflusulfuronmetyl (metyl 2-[[[[[4~(dimetylamino-6—2.2.2-trifluoretoxy }-1.3.5triazin 2 yl}-
4 amino|karbonyl]lamino]sulfonyl]-3—-metylbenzodt) a

tritosulfuron (N[[[4--metoxy--6—{trifluorometyl)-1.3,5 triazin-2—yv[Jamino|karbonyl|-2—(tri-
fleorometylbenzensulfonamid),

15 vzoree la

/t l[ X“{._ (Ia).
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a sodna sul tritosulfuronu (N-{{[4-metoxy-6{trifluorometyl)~1.3.5~triazin 2-vljamino|karbo-
nyl] 2 (trifluorometyl)benzensuifonamidu. monosodna sul).

vzorce la’

Cr 0 S
/ | N

!
T ' .
((‘_/‘/ 30.-N~C-NH —{\ N {fa’).
S

—\

\ /)

9 N
Na B
Ocri k]

n

Zejména jsou vyhodné tritosulfuron a sodna sal tritosulfuronu.

Sulfonylmocoviny a) nebo jejich zemedélsky pouzitelné soli se pouzivaji v procentualnim mnoz-
stvi. pocitdno na hmotnost pevného prostiedku, mezi 0.5 a 85 % himotnostnimi, zejména mezi 235
1w a 75 % hmotnostnimi.

Zpuisob podle vynalezu se mize uskutecnit s ncbo bez spoleéného pouziti jednoho nebo vice dal-

Sich herbicidi. Priklady vhodnych herbicidi b) jsou cinidon-ctyl. florasulam. flukarbazon, pro-

Karbazon. bentazon. dicamba. MCPA. mecoprop-P, clefoxidim. cycloxidim a jejich zemédélsky
3 pouzitelné soli.

Zgjmena jsou vyhodné cinidon—ctyl. flukarbazon, prokarbazon a dicamba.

Doprovazejict herbicid b) je fakultativni. Pokud se pouzivaji spolecné, je jejich mnozstvi. ¢i
200 mnozstvi jejich zemédélsky pouzitelnyceh soli, mezi 0.5 a 75 % hmotnostnimi. pocitino na pevny
prostiedek.

7pusob podle vyndlezu se také mize provadét snebo bez spolecného pouziti safeneru ¢,
Priklady vhodnych safenerd ¢) jsou cloguintocet, cloguintocet-mexyl. dicvelonon, furilazol, fen-
chlorazol, fenchlorazol- etyl, mefenpyr. mefenpyr—dictyl, isoxadifen. isoxadifen etyl a jejich
zem&délsky pouzitelné soli.

(2]
<A

Zejména jsou vyhodné dicyclonon. isoxadifen a isoxadifen—ctyl.

s Pridavek safeneru ¢) do prostiedku podle vynalezu je fakultativni. Pokud se pouzivaji spolecne,
je jejich mnozstvi nebo mnozstvi jejich zemedélsky pouzitelnyeh soli mezi 0.5 a 50 % hmotnost-
nimi, poitano na pevny prostiedek.

Kromé shora uvedenych slozek a). b) a ¢) se pii zpisobu podle vynalezu pouzivaji formulacni
3 pfisady v mnozstvi od 15 do 99.5 % hmotnostnich.

Povrchove aktivni ginidla, ktera jsou v tomto kontextu vhodnd, jsou soli alkalickych kova. kova
alkalickych zemin nebo amoniové soli aromatickych sulfonovyeh Kyselin. napfiklad lignosulfo-
nove kyseliny. fenolsulfonové kyseliny. naftalensulfonové kyseliny a dibutylnaftalensulfonové

o kyseliny, a mastné kyseliny: alkylpolyglykosidy. kondenzity sulfonovaného naftalenu a jeho
derivati s formaldehydem, kondenzaty naftalenu nebo naftalensulfonovych kyselin s fenolem
a formaldehydem. kondenzity fenolu nebo fenolsulfonové kyseliny s formaldehydem. konden-
zaty fenolu s formaldehydem a sificitanem sodnym, polyoxyetylenoktybenyléter. ctoxylovany
isooktyl, oktyl nebo nonylfenol, tributylfenyl polyglykol éter. alkylarylpolyéter alkoholy, isotri-

15 decyl atkohol. kondenzaty alkohol/etylenoxid, etoxylovany ricinovy olej, polyoxyetylenalkyl-
etery. etoxylované triarylfenoly, soli fosfatovanyeh triarylfenoletoxylati. polyoxypropylenalkyl-
ctery. laurvlalkoholpolyglykoléter acelat. estery sorbitolu. ligninsulfitove odpadni louhy ncbo
metylceluloza. nebo smési jmenovanyeh sloucenin.

1
fh
t
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Povrchove aktivni ¢inidla se pouzivaji do prostfedku podle vynalezu v mnozstvi obeené od 0.5
do 50 % hmotnostnich, poéitano na celkovou hmotnost pevné smési,

Vhodné nosice jsou napriklad mineralni zeminy jako jsou siliky. silikagely, silikaty, mastek. kao-
tin, attaclay. vapenec. kiida, spras. jil. dolomit, diatomickd zemina. siran vapenaty. siran hofe¢na-
ty. oxid hofeénaty. synteticke zeminy. hnojiva jako je siran amonny. fosforeénan amonny. dusié-
nan amonny. thiomocovina a mocovina. produkty rostlinného pavodu jako jsou obilné mouky,
moucka z kary stromi. dfevni moucka a moucka z ofechovych skofapek, celuldozové prasky.
attapulgity. montmorilonity, slidv. vermikulity. syntetické siliky a syntetické vapenaté silikaty.
nebo smési jmenovanych latek.

Dale se daji jako piisady pouzit nasledujici latky. Které jsou samy o sobé znamé:

Pojiva jako jsou:

polyvinylpyrrolidon, polyvinylalkohol, parciain¢ hydrolyzovany polyvinylacetat, karboxymetyl-
celuloza, Skrob, Kopolymery vinylpyrrolidon/vinylacetat a potyvinylacetat ncho smési jmenova-
nvch latek:

odptnovaci pisady jako jsou:

silikonov¢ emulze. alkoholy s dlouhym fetézeem. fosforeéné estery. acetvlendioly, mastné kyseli-
ny nebo organofluorové slouceniny,

komplexacni ¢inidla jako jsou:

soli etylendiamintetraoctové kyseliny (EDTA), soli trinitrilotrioctové kvseliny nebo soli poly-
tosforecnyeh Kyselin, nebo smési uvedenveh latek.

Pri zpisobu podle vynilezu se suspenduje ve vodé sulfonylmocovina a) poptipadé s alespon jed-
nim herbicidem b) a popfipadé s alespont jednim safenerem ¢) a alespon jednou tormulacni
piisadou (neboli auxiliérem) d). aby se ziskala suspenze a pH (10 suspenze se upravi na 6.5 az 8
pidanim kyseliny nebo zasady. nacez se suspenze susi, aby se ziskal pevny prosticdek.

Suspenze se pripravuje v imichané nadobé michanim slozek a dreenim smesi v kulovém mlyné,

Vysledna suspenze se upravi na pH 6.5 az 8 pridanim kyseliny nebo zasady. Je vyhodné, kdyz se
pH upravi na 6.5 az 7.5, zejména vyhodné je pH 6.8 az 7.2,

Vhodnymi kyselinami jsou anorganické a organické kyseliny jako napriklad kyselina sirova,
kyselina chlorovodikova nebo p-toluensulfonova.

Vhodné zasady jsou hydroxidy alkalickych kovi, hydroxidy kovi alkalickych zemin, amoniak
aaminy. Vyhodné se pouziva NaOH.

Pevne prostiedky se daji pfipravit z vysledné suspenze Fadou zplisobi,

Vyhodné zplsoby piipravy shora uvedenych pevaych prostiedki jsou rozprasovaci suseni a gra-
nulace ve fluidnim lozi,

-6 -
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Zeyména je vhodna granulace ve fluidnim lozi (FBG). V zavislosti na pozadovaném slozent
pevneho prostiedku se atomizuje suspenze. kiera obsahuje viechny slozky. které se pozaduji.
a pak nasleduje hrudkovani na zarizeni pro FBG.

Obeent se granute susi dostatecné pii granulaci ve fluidnim lozi. nicméné maze byt vyhodné
zatadit za granulacni stupen samostatny susici stupei ve stejné susamé v oddélené sudarné.
Po granulaci/sudeni se produkt ochladi a t¥idi na sité.

Vhodnou granulaéni kapalinou je voda. Také jsou vhodné vodné roztoky anorganickych soli,
neiontova povrchoveé aktivni Cinidla, aniontova povrchové aktivni ¢inidla. pojiva jako je poly-
vinylpyrrolidon, polyvinylalkohol. karboxymethyleeluloza. skrob. kopolymery vinylpyrrolidin/-
vinylacetat. sacharidy. dextrin ncho polyetylenglykol.

Pevne prostiedky. pFipravene zplisobem podle vynalezu, se daji vyrabét ve formé praski. granuli,
briket. tablet a podobnych variant forem prostfedkii. Vyhodné formy prostredki jsou zejména.
krome praski. scjména granule. Prasky mohou také byt ve vodorozpusiné formé nebo miize jit
o prasky dispergovatelné ve vodé. Granule mohou mit formu vodorozpustnych granuli nebo
dispergovatelnych granuli. pro pouZiti pro postiikovani nebo jiné, pro piimou aplikaci, coz je
forma. ktera je znama jako granule pro rozhazovani. Stredni velikost ¢astic granuli je obeené
mezi 200 a 2 mm.

Vysledne granuiované prostiedky neobsahuji prach. jsou volné (ekouci a svpné. netvori kolaco-
vité produkty a jsou snadno rozpustné ncho dispergovatelné ve studené vodé.

V diisledku vlastmosti téchto prostredkit je lze snadno balit ve vét§im mnozstvi. Lze jimi manipu-
lovat v nddobach a balicich prostredcich jako jsou pytle sacky. vyrobené z plastii, papiru nebo
laminovanych hmot nebo jinak. v kartonovych krabicich jinych objemnych kontejnerech. Aby se

Jeste vice usnadnilo uzivateli vyvarovat s¢ kontaktu s prostredkem, je mozné balit produkty ve

vodorozpustnych foliich. jako jsou naptiklad polyvinylalkoholové filmy, pficemy takio ziskané
sacky se pak piimo vkladaji do zasobniku rozprasovaciho pristroje. kde se rozpousté;i. Matcrialy.
které se daji pro takovéto vodorozpustné filimy pouzit jsou, mimo jiné. polyvinylalkohol nebo
celulozove derivaty jako je metyleeluloza. metylhydroxypropyleeluloza nebo karboxymetyleelu-
loza. Vzhledem k tomu. ze produkt je délen na davky. které odpovidaji predpokladanému pouziti.
nedostivaji se viibec do kontaktu s uzivatelem. Vodorozpustné sacky jsou s vehodou zabaleny ve
vnejsi slupee. kterd je nepropustng pro vodni paru, jako jsou napiiklad polyetylénova folic. poly-
etylen/papirovy laminat ncbo aluminiova tolie.

Pevne prostedky, pripravené zpisobem podle vynalezu jsou skladovatelné. Podle skladovaciho
testu, ktery byl s nimi proveden certilikovanymi organizacemi. se mohou skladovat 14 dni pfi
34 °C. Pokles obsahu 0¢inné slozky se da stanovit napiiklad v pfipadé tritosulfuronu pomoci
stanoveni zvySeneho obsahu degradacniho produktu AMTT. ktery se da kvantitativng zjistit
s velkou presnosti.
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PFiklady provedeni vvnalezu

Nasledujici tabulka ilustruje slozky. pouzivané v piikladech provedeni.

Tabulka ]

- - . T R 1
Nizav [chemrs Cky nazev iDodavatel
- ® zondenzat nafta]r—;;‘?ﬁ‘ Fom"'\_:eh:.B’-:‘«P AL
lencl NH LI L= A Wi 6 N A (R oy Bl S S N

kyseliny = formaldehydem

Ufoxarer3a {lignosulformdt sodny |Borragasrd
Cdpéfioval SREr emulze silikoncvého oleje Wacker-

| Chemis
reaxr 88 & Zlgnosulfonat sodny Westvanso

Zplsobené priklady

Priklad 1

Smés sestavayici z nasledujicich slozek:

1100 g destilovana voda,

16¢ Odpenoval SRE,

2125¢ Reax 88 A a

633 ¢ technicky sty tritosulfuron

byla michana a smés byla mleta v perlickovém mlyné. Ziskana suspenze byla upravena na poza-
dované hodnoty pH 5.1. 6, 7. 8 a 9 s pouzitim vodného roztoku hydroxidu sodného {25% kon-
centrace). Pak byla suspenze nanescena na Petriho misky a suSena ve vakuové susame pii 70 °C.
Ususeny povlak by 7 Petriho misky oskraban a nechan projit 0,5 mm sitem. Jemné podily byly
oddéleny pomoci 0.1 mm sita. Ziskany produkt byl testovan na stabilitu acinné slozky.

Priklad 2
Smés sestavajici z

technicky sty tritosuifuron.

o
o S
[
tw
[y3=3

>
(V)
=]

technicky Cisty flukarbazon—natrium.

4¢ Odpénovac SRE,
5.1 g Tamol NI,
1102 ¢ Ufoxan 3A a
650 ¢ destilovana voda
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byla michana a mleta na perlickovem mlyné. Vysledna suspenze byla upravena na pozadované
hodnoty pH 6.5 a 7.0 vodnym roztokem hydroxidu sodncho (25% koncentrace). Pak byla suspen-
z¢ nanesena na Petriho misky a sulena ve vakuové susamé pii 70 °C. Ususeny povlak by z Petri-
ho misky oskraban a nechan projit 0.5 mm sitem. Jemné podily byly oddéleny pomoci 0,1 mm
sita. Ziskany produkt byl testovan na stabilite Géinné slozky.,

Piiklad 3

Smés sestavajici z

101.6¢ tritosulfuron,

5256 ¢ technicky ¢ista dicamba.
64 ¢ Odpénovat SRE,

102.7 ¢ Reax 88A a

6379 ¢ destilovana voda

byla michana v michaci nadob¢. Nejprve byla pridana voda a Reax 88A. a pak byla do nadoby
pitdana dicamba. Pridanim vodného roztoku hydroxidu sodného (25% koncentrace), byla dicam-
ba uvedena do reakee. jejiz vysledkem byl roztok. Pak byly piidiny ostaini pifsady a suspenze
byla umleta v perlickovém mlyné.

Vysledna suspenze byla upravena na pozadované hodnoty pll 6. 7. 8 a 9 vodnym roztokem
hydroxidu sodného (25% koncentrace). Pak byla suspenze nanesena na Petriho misky a suscna ve
vakuove susdrné pii 70 °C. UsuSeny povlak by z Petriho misky oskrabdn a nechan projit 0,5 mm
sitem. Jemn¢ podily byly eddéleny pomoci 0.2 mm sita. Ziskany produkt byl testovan na stabilitu
acinné slozky.

Zpusoby testovani

Obsah utinng slozky a obsah AMTT v prostiedeich byly stanovovany pomoci kvantitativni
HPLC. Za d¢elem testovani stability prt skladovani byly vzorky pfislusnych testovanych pro-
stiedka podle prikladu | az 3 skladovany 14 dni v hermeticky uzaviend sklenéné nadobé pii
34 °C. Tyto vzorky pak byly analyzoviny a porovnany se srovnavaci hodnotou na saéitku skla-
dovani (nulova hodnota Casu). Obsah ag¢inné slozky je znazornén v kazdém z piipadu v relativ-
nich mnozstvich viiKi nulové hodnoté ¢asu (jako procenta). Skladovaci experimenty byly prova-
dény podle metody CIPAC MT 46. Stiedni doba Zivota produktu je odhadnuta z vysledku kratko-
dobé¢ho skladovani pit zvy3ené teploté.

-g.
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Fiklad 1 (Skiadovini  |Poendmky |
TH 14 dni, 547 ,
sSuspenae LT %5 hmotn. :
% hmotn.
. |
5, tritosulfurcn {74, % 99,3 (rel.)
1
D g . N
M1 G,03 C,2¢9 !
1
. I
& tritesulfaren (72,3 99,9 irel.l |
|
AT 0,73 0,230
_ - ——
7 }tri'osulfzrot L 08,8 ‘rel.) !
AMTT 0,543 0,176
8 iritosulfuron [67,5 100,535 (rel.) |=cuspenze
AMTT 0,006 0,056 ie vynoce
| veogkbend
- e
‘9 Lritosalfurcn P2, 4 97,7 (rel suspenze
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Tabulka 4
PEikiad 4|Pfiprava islaZeni! Skladevani Poznémka
joid Uéinr:;: .::loika Koncentrace (14 dni, 34°C )
suspenze | v % hmotn. hmotn. %
3 ltritosulfuren (11,9 61,3 irel.j
AMTT 0,006 G,470
dlcamia 6C, 4 100 zel.)
7 tritosulfuren |11,9 ) 99,7 (rel.)
AMTT G, 007 10, 011
dicamba 58,7 100 (rel.,} |
s Cltritssy furon 11,3 B 38,8 (rel.} lsusperie |
AMTT 0,007 0,007 wydu e
; dicamba (58,3 100 {rel.; [vikozitu
- e ! - | d
9 tritosulfuren 110,¢% 102,6 {rel.) lsuspenze
AMTT 3,006 0,007 zvy8ain
dicamba 58,0 B l}'«’ikozi ar

Data v tabulkach 2 az 4 ukazuji jasné, Ze pevicho prostiedku. pFipravené zpisobem podle vyni-
lezu. jsou skladovatelné, pokud pH suspenze je nad 6. Od pH 8 se suspenze méni na vysoce
viskozni, takze jeji dalsi zpracovani je ztizeno.

PATENTOVE NAROKY

1. Zplsob pripravy pevného herbicidniho prosticdku, obsahujiciho

a) herbicid ze skupiny sulfonylmocovin nebo jejich zemédélsky pouziteInych soli.
b)  zadny, jeden nebo vice dalsich herbicidi,
¢) popripadé safener,

d)  jeden nebo vice formula¢nich pFisad,

pii kierém se suspenduje sulfonylmocovina (a), s nebo bez jednoho nebo vice dalsich herbicid
(b) a s ncbo bez safeneru (c) a s jednou nebe vice formulacnimi prisadami {d) ve vodé za vzniku
suspenze, jejiz pll se upravi na 6.5 az 8 pridanim kyseliny nebo baze, a pak sc susi, coz poskytne
pevny prostiedek,
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2. Zpusob podle naroku 1. vyznadujici se tim. 7 pouzitym herbicidem a) jc sulfo-
nylmocovina vzorce |

kde substituenty maji nasledujici vyznamy:

R' je N (C, az Cialkyh)-N~C, az Calkylsulfonylamino nchbo aromaticky nebo hetero-
aromaticky kruh, vybrany ze skupiny, do kieré patii fenyl. benzyl. |H-pyrazol-5-yl, pyri-
din-2-yl. thiofen-3-yl a imidazo| | 2-a|pyridin-3-yl. pficemZ je mozné, aby na uvedeny
aromaticky kruh byly poptipade navazany jeden az tfi substituenty, vvbrané ze souboru. do
Kterého patii halogen, Cy az Cy-alkyl, €, az Cy haloalkyl, C, az Cy-alkoxy, C, az C,-halo-
alkoxy. Cy az Cy-alkoxy-C az C-alkyl. karboxyl. C; az C, alkoxykarbonyl, 3—oxetanyl-
oxykarbonyl. aminokarbonyl, C, az C, alkylaminokarbonyl, di~C, a7 C—alkvhamino-
karbonyl, C; az Cy alkylsulfonyl. formylamino, C; az Cy-alkylkarbonylamino, (C, az C -
alkylkarbonylamino}-C az Cy alkyl. C; az Cs-alkylsulfonylamino. (C, az C -alkylsulfonyl-
amino}-C az €, alkvl:

J - -,
R" je vodik nebo methyl:

3 Kl .. .- . , v N v
R"a R” znamenaji nezavisle jeden na druhém halogen, C, az C, alkyl. Cy az C~haloalkyl, C, az
Ci-alkoxy. €} az Cy haloalkoxy. amino. C; az Cj-alkylamino. di~C, az C; alkyhamino:

Z jeN,CH:
neho jejich zemeédélsky pouziteiné soli,

3. Zpisob podle naroku I nebo 2. vyznadujici se tim. Ze pouzitym herbicidem a) je
sulfonylmocovina, vybrana ze souboru, do kterého patéi tritosulfuron. bensulfuron-metyl, chlori-
muron- etyl. chlorsulturon, cinosulturon, halosulfuron: metyl. etametsulfuron—-metyl. flazasulfu-
ron, imazosulfuron, metsulfuron—metyl, nicosulfuron, primisulfuron metyl. pyrazosulfuron- etyl.
rmsulturon, sutfometuron-metyl. thifensulfuron-metyl. triasulfuron. tribenuron metyl, triflu-
sulfuron-metyl, prosulfuron, etoxysulfuron. azimsulfuron, oxasulluron. sulfosulfuron, iodosullu-
ron. foramsulfuron, trifloxysulfuron, amidosul-furon. mesosulfuron, flupyrsulfuron metyl, iodo-
sulluron—-metyl a jejich zemédelsky pouzitelné soli.

4. Zpusob podle naroku 3. vyznadujici se tim. Ze pouzitym herbicidem a) je trito-
sulfuron ncbo jedna z jeho zemédelsky pouzitelnych soli.

5. Zpisob podle kier¢hokoliv z narokii 1 a7 4. vyznaéujici se tim. 7¢ herbicid b
ktery je pouzit, je vybran ze souboru, do kterého patii cinidon etyl. florasutam, flukarbazon, pro-
karbazon. bentazon, dicamba. MCPA, mecoprop P, clefoxidim, cyvcloxidim a jejich zemédélsky
pouzitelné soli,

6. Zpusob podle keréhokoliv 7 narokii 1 a2z 5. vyznadujici se tim. Ze se pouzije
safener ¢), ktery je vybran zc souboru, do kterého patii cloquintocet. cloguintocet—mexyl,
dicyklonon. furilazol, fenchlorazol. fenchlorazol-etyl. mefenpyvr, mefenpyr dietyl, isoxadifen.
isoxadifen etvl a jejich zemédélsky pouzitelné soli.
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7. Zpusob podle kter¢hokoliv z marokt 1 az 6. vyznaéujici se tim, 7 jako formu-
lacni prisada d) se pouzije pevny nosié.

8. Zpusob podle kteréhokoliv z narokii | az 7. vyznaujici se tim. Ze se pouZie
Jjake formulaéni prisada d) povrchové aktivni &inidlo.

"

9. Zpusob podle kieréhokoli z ndroku 1 a7 8. pii kterém se pouziva

(.5 az 85 % hmotnostnich sulfonylmo¢oviny a)
10 (raz 75 % hmotnostnich herbicidu b).
0 az 50 % hmotnostnich safeneru c) a

15 a7 99.5 % hmotnostnich alespon jedné formula¢ni piisady d)

10, Zpisob podle kteréhokoliv 7 ndrokii 1 az9, vyznacujici se tim. e ptl suspenze
I seupravuje na 6.5 az 7,5,

1. 7piisob podle kterehokoliv z narokii 1 a2 10, vyznadujici se tim. Ze pl suspenze
se upravuje na 6.8 a7z 7.2,

20 12, Pouziti pevncho herbicidniho prostiedku pripraveného podle niroku | pro kontrolu skodli-
vyeh rostlin,

[
L
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