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Zpusob vyroby stdlého vodného suspenzniho pesticidniho
koncentratu

Oblast techniky
Vyndlez se tyka zplsobu vyroby stdlého vodného

suspenzniho pesticidniho koncentréatu

Dosavadni stav techniky
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Podstata vyndlezu

Predmétem vynadlezu je zplsob vyroby stdlého vodného
suspenzniho pesticidniho koncentratu, jehoZ podstata spociva
v tom, Ze se roztaveny pendimethalin emulguje v horké vodé
o teploté 50 az 80°C obsahujici povrchové aktivni latku a
odpériova¢ na velikost kapky 2 aZ 10 pm, pridad se stabi-
lizadtor suspenze a horkd emulze se za michd&ni ochladi na
teplotu mistnosti, pric¢emZ se do prostredku popripadé zavede
jeden nebo vice sekundarnich pesticidu.

Vyse uvedeny sekunddrni pesticid je s vyhodou ve

v w #

vodé rozpustny nebo ma teplotu téni vyssSi nez 70°C.

Ve vyhodném provedeni zplisobu podle vyndlezu se
emulze po ochlazeni déle mele.

Pridavani sekunddrniho pesticidu se podle vynalezu
s vyhodou provddi v alespon jedné ze dvou nésledujicich
fazi: bud se postupuje tak, Ze se roztaveny pendimethalin
emulguje v horké vodé, obsahujici povrchové aktivni latku,
odpéﬁovaé a jeden nebo vice pesticidl o teploté téani vyssi
neZ 70°C a/nebo tak, Ze po ochlazeni uvedené emulze na
teplotu mistnosti se pridd uvedeny pesticid nebo pesticidy

v v & -

o teploté tani vyssi neZ 70°C a prisady.

Povrchové aktivni latkou je prednostné kondenzat
ethylenoxid/propylenoxid, alkyl- aryl- nebo arylaryl-
ethoxylat nebo jejich derivaty, lignosulfonaty, kondenzaty
kresol-formaldehyd nebo jejich sulfonaty, kondenzaty naftalen-
-~-formaldehyd nebo jejich sulfonaty, polykarboxylaty nebo

jejich derivaty nebo jejich smési.

Stabilizadtorem suspenze je s vyhodou polysacharido-
vad klovatina, jako xanthanova guma.




kundar
MeuleesthluJ, vhodné pro pouiiti v kompouzicish podle
tohoto vyndlezu, patil mezi jingai moéoviny, vriaziny, imi-
dazolinony, @saxotad nebo v kombinacich. V kompozicich podle

moZno pouiit fungicidy, insekti-
cldy a regulatory ristu réstlin, které maji teplotu téni
vy381 nez 70 °C a/nevo aaji fyzikdlni vlestuosti, které jsou
viodné pro pfipravu vodnfch suspenzuich konceatrétovich

kompozic.

Do stabilnich vodnych suspensnich koncentrdtovich kom-
pozic podle tohoto vyndlezu je rovnéi moino snadmo vEleno-
vat ve vodé rozpugtné pesticidy, Jako Je difenzoquat, ami—_
nové solil, alimlické soli nebo éiéi alkalickicn kovil ioxy-
nilu, bsromoxynilu, fenoxyoctovjeh kyselind s imidazolinyl-
karvoxylovych kyselin, jako je 2—(4~isopr0pyl-g-methyl~5—

-oxo-z-imidazolifZ-yl)-J-chinolinkarboxylové-kyselina apod.

Hezd vjhédné viSe tajici.(nad 70 %) komponenty pro
pouiiti ve vodnfch auspeninich kompozicich podle vyhélezu.
obsahualclch peudimethalin, patfi Zscp#zturon /d,H=-dimethyl-
-H -(%-(l-methylethyl)ienyl)mocovinﬂf. Yinuron /E-(3,4-di-
chlorfenvl)—n -methuxy-u'-methylmoéovina/,.ﬁetoxuron /N -
-(3—chlor—4-aethoxyfenyl)-H R-dlmethylmoéovinﬂ/, ﬂhlorto-v'

+luron /¥ -(3—chlor—a-methylfenvl)~h J—dimethylmocovina7,-/
Wr&truzine [2~chlor-4-ethylamino-o-ieopIOpylamino-l3.5~tri-




azin/, imidazolinonové herbicidy, jako je 2-{4-isopropyl-4-
~£methyl—5‘oxo-2-imidazolin—Z-g1)—3—chinolinkarboxylové Ky—- .
selina & Jeji vodorozpustnd soli o isomerni emés methyl-o-
~{4~izopropyl=4-aethyl-~oxo~-2-imidszolin-2-yl)-m-toludtu &
methyl=c-(4~isopropyl-4-methyl=Y=oxo-2~imidasolin-2-y1)tolu~-
dtu. Mesi del¥{ sekunddrnl U€innd slofky §atfi teroutylazine
(2-tercbutylamino-4-chlor-t-ethylamino-1, 3,9-triazin) & me-
tolachlor /2-chlor-6 -ethyl-N-(2-aethoxy-l-methylethyl)acet-
-o-toluidid/.

Mzzi povrchov® aktivel 1dtey L« dispergdtory a/nebo

sanacedla)y, vhodns do vodln; ‘en suscensznich kompozic podle 9y~
,w.na’/mm‘/m hin

a

ndlezu, obsahujicich pavnf sunlin, patfl kondenzdty
ethylensxid/propylenoxid, alkylaryl- o arylarylethoxylaty a
jejich derivdiy, lignosulfonity, kondenzdty kresol- & nafta-
len-formaldehyd a sulfonity, polykarbondty a jejich derivdty,

a jejich omégi,

Bylo zjisténo, Ze¢ anioantovs polynerai litiky, jeko jsou
kondenzdty kresol-formuldehyd a jejich sulfonéby, kondeazﬁty'
naftalen-formaldehyd & jejich sulfonilty a lignosulfondiy,
obecnd minimalizuji tvorbu keystald b&hen skladovdni, a Jsou

proto velmi vyhodné.

uSpenznl ¢inidla, Jjako jeou poljaacharldovc klovetiny
14

jako xantmanovad guma, pharovéi guma, arabskd zumz a derlvaty

celuldzy apod., Jje vhodn# ohiddvat do horkych emulzi ve hmotf

nostnin mnoaatVl aei 0, 02 az 3, e




Tyto prostiedky pomdhaji stabilizovat emulzi o poZadovand ve-
likosti kapky tim, Ze pied zchlazenim zvy3uji visxkozitu emulze
S

z pocateCni hodnoty asi 100 mPas nﬂfsi 1000 mPas nebo vice.

v kompozici;h podle vyndlezu wmusi bjt nutné pritomny
konzervacéni prostredky proti mikrobidlnimu napadeni. rYrikla-
dem je 38% roztok formaldehydu. wezi daldi koanzervadnil grf
pgoifedky patri methyl- a propyl-p-hydroxybenzodt, <-brom-
-Z-nitropropan~1l,3-diol, benzoat sodny, glutaraldehyd, o-fe-
nylfenol, benzisotﬁgéolinony, S5=chlor-z2-methyl-4-isothiazolin-
-3=on, pentachlorfenbl, Zy4dichlorbenzylakohol, jejich smési
& dalsi prostredky, zndmé odborniklm. Do kompozic podle vynd-

lezu jsou vhodné silikonové odpénovade.

Do vyslednych vodnych suspenznich koncentrdtovych kompo-
zic je mozno priddvat prostPfedky proti zamrzdni, jako je ethy-
lenglykol, propylenglykol, dalséi glykoly, glycerin nebo modo-
vina. Pak je mozno priddvat dalsi povrciové aktivni ldtky,

B£4 konzervadni prostfedky a zahuéﬁ%vadla, jako jsou hlinky,
srdZené siliky, polyvinylalkohol, polyvinylpyrrolidon, poly-
akrylamidy apod., a rovnéz vySe tajici uéinné sloZky nebo

guspenznil koncentrdty obsahujici daldi aktivni slozky.

Stabilni vodné suspenzni koncentrdtové kompozice pendi-
methglinu je mozno pripravit emulgovdnim roztavendho pendi-
methalinu v horké vod& Y50 aZz 80 °C¥, obsahujici povrchové
aktivnf litku a odpénovad, ne pozadovanou velikost kapky.

Pak se pridd stabilizdtor suspenze. Ziskand horkd emulze se




chladf a michd, pPiCemZ se roztaveny materidl nechdvd ztuhnout.

Ziskensd kompozice se pak popripadé mele nebo se p¥iddvaji dal-

el 7 e

81 ucinné slozky s vysSai teplotou téni nebo n¥isady, jako jsou

v

prostredky oroti zamrzdni, povrchové aktivni 1ldtky, zah hudtovadls
konzervacni prost¥edky apod. nebo vredtvarované suspenzni kon-
centrdty, obsahujfec’ jednn nebn vice ddinngch slorek a prisad.

Vodné susprenzni koncentridtové kompozice obsahujici pendime-

N

E 13 » i \1 . ’ s’ e
thalin v kombinaci s komponentemi, které maji vyssi tenlotu

t4ani nebo jsou ve vodé rozpustnéd, pak mohou byt podrobeny dal-

Nl

simu mleti, je-li to Zddouci.

Uvedeny vostup pripravy miZe zahrnovat mnoZstvi fakulta-

~

tivnich stupnd, nap¥iklad (1) roztavensd emulze, kterd se chla-

by

di bez dalsiho zpracoviani, (2) roztavend emulze, kterd se

A

7’ ’T N W Ve ’ a g I aK) 7 . N~ o,
chledi a popriradé se priddvaji dalsSi uéinné slo¥ky a prisady

a pak se mele, (3) roztavend emulze v pFitomnosti Gdinnych

~

slozek s vysSsi teplotou téni se soaCasnym mletim, ndsledova-
nym chlazenim, (4) roztavend emulze, kterd se soucasné mele
a chladi, pak se michd k vyvoldni krystalizace a nechdvd se
stat ("stdrnout") se sekunddrnimi d¢innymi sloZkami nebo bez

nich a vodruhé se nmele.

Jinou moZnosti je dispergovat roztaveny pendimethalin
pri teploté mistnosti ve vodném roztoku pFisad, obsashujicim

popripadé dalsi G¢inné sloiky s vvé 81 teplotou tdni, a pak

ho podrobit mleti.

v

Uvedenym vostupem je moZno, jak bylo prekvapivéfzjisténo,

1R




p¥ipravit stabilni vodné suspenzni koncentridtové kompazice
. . re -”4 - N . . .
pendimethalinu samotného nebo v kombipaci s dalsimi pesticid- .

nimi komponentami, které obsahuji na 100 ml koncentritu

5,0 a2 50 g pendimethalinu

0,05 a% 1,0 g odpénovacu,

2,0 az 20,0 g prostredkd proti zamrzdni,

2,0 a% 20,0 g povrchovd aktivnich ldtek a sm&si povrchov¥

» . P 'V [ . "o
axtivnich ldtek (smdcedel a dispergatord),
r . [Vt a
0,05 az 3,0 g zahustovedel,
, v ., <
0,01 az 1,0 ‘gkonzervacnich prostredkd,
0,05 az 2,5 g stabilizdtoru suspenze

a zbytelk do 100 mlwody.

Tyto kompozice netvofi.po zpracovany velke dlouhé krysitaly.
qejich zpracovanl a vyroba tedy neni narudovdna rdstem krys-
tald. Tyto kompozice¢ jsou navic stabilni, nedochdzi v nich
k sedimentaci uéinné sldiky v-tébhto velkych (BOOO/um) krys-
talech & coZ jé hlavni, pfi aplgkaci t&chto kompozic dochézi
k rovnomérné distribuci G&inné slozky.

Hésledujici pPiklady slouZi k daléi ilustraci predklada-
ného vynélezu, avdak neomezuji jeho rozdéah. MnoZstvi sloZek jsou
uvidéna v g/100 ml koncentrétu.

Priklady 1 az 23

‘ Metoda A

.-

Priprave stabilhich vodnych suspenznich koncentrdtovych kom-

pozic pendimethalinu samotného nebo v kombinsci-s jinymi her-—

v ’

bicidy s vyssi teplotou tani




;gi teploté 50 az 80 °C se pripravi vodny roztok, -obsa-
hujici povrchové aktivoi latky a odpénovace. Pak se prida
roztaveny pendimethalin {60 az 30 OUZ e micna se dostatecneé
k ziskdni emulze o prumérne velikosti kapky asi 2 az lU/um.
Pato stabilizovana emulze se¢ ochladi ng teplotu mistnosti,
pricemz se necha pendimethalin ztuhnout, nacez se ao ziskan?
vodné suspenze pevného pendimathalinu p¥idaji pozédované dad-
si p¥isady nebo ucinne slozky, {prostredky proti zamrzani,

stebilizdtory suspenze, povrchové aktivnil lawky, pesticidy?.

Ziskana voana kompozice se mele k ziskanl poZadovane pru-
mérné velikosti suspendovanych Sastic wméne nez zo/um, vyhodne
mene nez b/um, a nakonec se do vodne xompozice, poxud je to
sadouci, primichaji dalsi zahudtovadla, konzervacni prostred-
ky nebo povrchove aktivni latky. Vodna suepenzni kompozice se

pak bali.

» pouzitim uvedeného postupu se ziskaji stabilni vodne

suspenzni koncentratové kompozice, uvedené v tabulce I.
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briklady 24 az 44
Metoda 5

V . v 4 - .y L ’o Ed .
rriprava stabilnich vodnych suspenzaich koncentridtovych xom~

pozic pendimethalinu samotného nebo v kombinaci s jinymi dcin-

. . v .
nymi slozicamni

Pri teplote 50 az ou °C se pPipravi vodny roztok, obsahu-
jici povrcnove aktivnl latku (Ldtky) a odp¥novace. rax se
k roztoku prida roztaveny peandimethalin,Cou az &0 °uz za mi-
chani dostatecneno k zlskani emulze o prumerne velikosti kap-
Ky asi < az lu/um. Ke stubilizaci takto vytvogené emulze se
prida dostatedne mnozstvi stabilizidtoru sugpenze a emulze sc
paik ochladi na teplotu amistnosti, pricemz se peuaimetnalin
nechava ztuhnous, nadez se, pokud je to Zddouci, pridajl aal-
81 prisady. Vzniklou kompozici je pak mozno nalit.

vale se pripravi suspenze pesticiau o teplote tani vyssi

nez (0 0

C a mele se na vanoanou prumernou velikost castic;Ktj..
mene nez ZO/um, vyhodne méné nez 5/umﬁ nebo se pripravi voday
roztok, obsahujici pozasaovené mnozstvi vodorozpustneho pesti-
cidu. |

hterykoli z técnto pripravkl se pak smicha se suspenznail
koncentratovou kompozici penuimethalinu, pripravenou vyse u-
vedenym postupem. Nakonec se, je-l1i to zadouci, pricaji aalsi
zahustovadla, koazervacni prostiredky a povrchove aktivni lat-
ky a smes se bali jako smésna vodnd suspenzni koncentrdtové

kompozice,




Uvedenym postupem se ziskzaji stapilni vedne suspenszni

koncentrdtové kompozice, uveaene v tabulce 1i.
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rriklady 4% a 4o

wmetsoda C
.o R ) S ) :
Priprava_stabilnich vodajcu susvpenznich kounceatratovych koan-

pozic

pe
fPi veploté mistnosti se pripravi vodaa disgrze povrcho-
. . . e v .. ¢ e . P
vé aktivaici latekx, odpenovacu s prostredkd proti zamrzdni,
oy sy oy e . sV, Y
obgahujici, jc-li to zédouci, pevnou ucinnou slozku s teplo-
. , g IR 0 .. ) R} “ . V
tou tani vyssi nes 7U ~( nebo vodorozpustnou Gcinnou sloZku.
rak se x michané voune smési prias roztaveny pendimethalin
o)

(U axv 80 “C) s dalsimi povichove aktivaimi latkami nebo pez

nich. Ziskand vodnd smes se wele k dosaZeni poYadovans priner-
né velikosti castic suspenaovanycin pevaycn liatsk mensi nez 20
/um, vyhodne mensi neg j/umx a K semlete kompozici se, Je-1li
to zédouci, prideji dalsi zahustovadla, stabilizitory suspen-
ze, konzervacni prostredky, prostredky proti zamrzéai & povr-
chové aktivni latky. Ziskand staollni vodné suspenzni kouncent-
réatové kompozice se pax pali.

”,

Uvedenyn postupen se zisxzaji stabilni vodné kouncentratove

kompozice, uvedene v tapulce Lll.
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Prikiady 47 a 43

sletody & a b

PPiprava scabilnicn voanycn suspenznicn Koncentratu pendime=-
la
thalinu zpusovem poddeé vynalezu Versus zbusoben mleti za

chiszeni emulze (metode L)

- - . v . . v .

Podle prikladu 1 az <3, metoda &, S€ prlpravl voaunz sSus-
penzni koncentriatova kompozice penulmetiuallou. Fro srovoant
ge suspenznl kouncentrat penaimethalinu pripravi i poaie po-

pisu evropske patentove prinlasky c¢. U33<yl.<.

Smgé norke voay (»7»> ml), etuylengiykolu (vU g) a anion—
tove povrchove akvivnl itabxy, (emes monoiosiatu a alfossatu
tristyrylrenOLu S polyoxyeuhyienem s lo ovxyethylenovymi jea-
nopkami,,ucucrallzovana trietnancisminen, acodavana Iou hnone=
-routenc poa opcnoanim nazveuw doprophor<mua>jy<ju gﬁ se in=-
venzivme micha, zatimco se pPiadvéd 4VU g penuimetaalinu.

Cruk se mele v ayno mlyne s plastem pro rychlé chlazeni a
ziskd se smés, opousdtéjici mlyn pri 24 OC¢ o majici velikost
castic z 95 % mensi nez 5/um, coz ukazuje na»tvorbu suspenz—
niho koncentratu.

Pak se prida biopolyumer xanthenové gumy heteropolysa-
charidového typu (1,5 g), ziskany fermentuci Xanthomonas
campestris na uhlohydrétech,{obchodni ndzev zhodopol XB 23,

dodavan fou khone-Poulencd.

V tebulce IV jsou uvedeny Udaje o stabilité obou kom-

pozic. Metoda mleti nevylucuje vznik dlouhych krystald ani
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po dvojim kratkodobém skladovéni,\ nejprve tri dny pri 1 “C

a pak tri any pri «v ¢,
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friklady 49 a 50

Kompozice obsahujici ddinnou slozku podle vvndlezu

Podle priklada 1 ez 23 ae pripravi vodns suspenzni kon-
centratové kompozice pendimethglinu se sekundirnim pesticidem,

obsahujici nasledujici komponenty :

g/ml -
---formulace X forumulace ¥_
Pendimethalin 23,6 0,0
i
Asoproturon 23,6 ) -
¢ :
£hlortoluron - -
povrchové aktivni litka
sulfonovany kondenzat kresol-form-
aldehyd-ifa™ 4,1 4,14
povrchové aktivni lstka
polykarboxyldt ‘ - 1,64
smés polyalkylenglykoletheru g
polyoxyethylenalkylaryletheru 0,71 -
Y, ,
mocoving 6,0 8,0
Xanthanovd guma 0,2 0,2
395 silikonovy odp&novac 0,5 0,3
benzisothiszolinon ) . -~ 0,033
methylparaben 0,1 -
Propylparaben | . - 0,05 : -

~ voda do 100 ml 100 ml
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reriglaay 91 a He2

nompozice s pouzitim procesu dvojiténo mlevi horke emulze

rriprevi ce horkd emurze rozravendno pendimetnalinu jaiko
[v4

Vo . v o - . s V.. 7
v prigykladecn & az 23, pricems ce horky pendimetnalin pridavé do
’ ] ) . .o L , .. - v
horkéno roztoku povrchove aktivnl iatky va, michani s vysokya stri-
——
-~ < . . . . o 0 - oo LY - . ¢ e
novym napetim. Jeplota je 50 az 80 “C o velixost castic 2 uz b/um.
- . . <. - . . . . v
Horxa emulze ce pak hele v pristrojli Dyno—mlll & eListuje VE lor.ae
- 9 . . ’ . . (o]
drcengycn krystalu \teplocta az vatupu do algna je asil 65 °0 a na
. . . v .. 0., o . -
vystupu 2z neho asi 20 az 25 oq. Tato smee se pak pounecnd "starnout",
v. J Id
edy se umoznile konverze na oranziove polyumorfai krystely. Po xon-
. e e ' e . , S s
verzi, obvykle po 0,5 az 4b h, =€ provadi druné mleti v pristrojl
Dyno-mill. {Pokud se piidava jiny u¢inny pesticid, priddva se v ab-

. ’ . . I . 4 J . ;T . 7 J ’ . >,
dobi starnutis Po druhen mletil se pridavaji konecnd prisady.

Podle uvedendho postupu se pripravi ndeledujici kompozice.

koncentrdt
g/ml

pendimethalin technicky J 40,0
povrchové aktivni létka 50propnor(:>FL | 5,0
Silnaolapse® 500 0,5
propylenglykol . : 7,0.
vods do 100
Uvedend smés se formuluje takto:

_.8/1_
vyse uvedeny koncentrdt : 1000
Rodopol, 2% gel : 70
voda o do 100 ml
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g/ml

v¥8e uvedeny koncentrdt 75,0
lattrazine technicky 20,0
: Soprophor®FL 1,25
propylenglykol 1,25
voda | do 100 m

- .
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PATENTOVE NAROKY

1. Zpusob vyroby stalého vodného suspenzniho
pesticidniho koncentratu, vyznac¢ujici s e
t i m , Ze se roztaveny pendimethalin emulguje v horké vode
o teploté 50 az 80°C obsahujici povrchové aktivni latku a
odpénriovaé na velikost kapky 2 aZz 10 pm, pridad se stabi-
lizédtor suspenze a horkd emulze se za michédni ochladi na

teplotu mistnosti, pricemz se do prostredku popripadé zavede

jeden nebo vice sekundarnich pesticidu.

2. Zpusob podle naroku 1, vyznadéujici
s e t i m , Ze uvedeny sekundarni pesticid je ve vodé roz-
pustny nebo ma teplotu tani vyssi nez 70°C.

3. Zpusob podle ndroku 1 nebo 2, V y z na ¢ u -
jici s eji i m , Ze se uvedend emulze po ochlazeni déale

nele.

4. Zpusob podle nékterého z narokua 1 aZ 3,
vyznac¢ujic i s e t i m , Ze uvedeny roztaveny ,
pendimethalin se emulguje v horké vodé, obsahujici povrchové
aktivni 1atku, odpénova¢ a jeden nebo vice pesticidi o teplo-

t& tani vyssi nez 70°C.

5. Zpusob podle nékterého z naroku 1 az 4,
vyznadc¢ujici se tim, Z%e po ochlazeni uvedené
emulze na teplotu mistnosti se pridd uvedeny pesticid nebo

v v 2

pesticidy o teploté tani vyssi nez 70°C a prisady.

6. Zplusob podle nékterého z naroku 1 az 5,
vyznadc¢ujicil se tim, Ze uvedena povrchové
aktivni latka je kondenzat ethylenoxid/propylenoxid, alkyl-
aryl- nebo arylaryl-ethoxylat a jejich derivaty, lignosul-
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fonaty, kondenzaty kresol-formaldehyd a jejich sulfonity,
kondenzaty naftalen-formaldehyd a jejich sulfonaty,
polykarboxylaty a jejich derivaty a jejich smési.

7. Zpisob podle nékterého z naroku 1 az s,
VY¥YZnacuijici se tim, ze uvedeny stabili-
zator suspenze je polysacharidovi klovatina.

8. ZplUsob podle nékterého z narokl

1 az 7,
VY¥2Znacujici s e tim, Ze uvedeni povrchoveé
aktivni 1latka je kondenzat kresol-formaldehyd nebo jeho
sulfondt, kondenzit naftalen—formaldehyd nebo jeho
sulfonéit, polykarboxylat nebo jeho derivat, lignosulfonat

a jejich smési.

9. Zpusob podle nékterého z narokl 1 az g,
VYznacujici s e tim, ze uvedeny stabili-
zator suspenze je xanthanova guma.

MP-328~87~tg—
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