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Por la pe,tenteﬂ A:lpe.l 108.240 se
rrotege un procedimientﬁé?@ﬁ:; recuperar azicar de
celulosa disgregada, fc«*-t‘:“;'écidoa fuertves, especial -
mente clorhidrico, ""'::aractarizado por someterse a

5 hidrdl isis el matsrisl disgregado sin retirar el
dcido yreviamenve, Ppor accidn directs de vapor de

agua O de ung mezcla gaeEeosa que 10 contengs, ¥y




convenientemente mezcl ando a la vz €l materiagl,
para desgcidificarl o luego,
10 sepin el presente invento, las ma-
terias primpe celLuldsicas, cuya proporcién de 1i~-
‘ quido no sobrepssa y excede en po@o del 50 %, man~
teniéndose ventajosaments entre 20 y 40 %, 86 dis-
grega con Acidos voldtiles, especimlmente gar clom
15 hidrico, a 1a vez quef sn refrigera, y el materigl
de dsscomposicién asi obienido, en el sentido de
la patente principal, Prescindiendo de 1a €limi~
necién previa del écidn, se somete a una hidréli-
sis rapida por caldeo a temperaturas entre 50y
100°C, y mejor de unos 70°, Conviene efectuar
la hidrélisbs rdpida tratando directamente el maw

terial de disgregacidn con vapor 4e sgua 0 una mes

¢la gaseoOsg gque 10 contenga, y €1 caldeo directo

o .

- . puekie reforzerse en su cgso0 mediante caldeo indi-
25 recto, (exterior),
in virtud del escaso contsnido en
humedad de la materia prima, €1 consumo de ges
clorhidrico er muy pequetto, sin embargo de 1o cusl
me consigue une completa disgregacidn, Ademas,
20 la limitacidn d4¢l liquido permite conducir 1lana~
menie la disgregacidén, manteniendo la estiructura
de 1o mgiLeria prima, por ejemplo, aserrin, sin
formar viecosidad ni pul pa, 10 que nfrece glemar
la ventaja de poder efectiuar la hidrélisis répi-
35 da Prontamenie y dé modo uniforme, v desagcidifi~

car derrisa y féctlmente el producto de descomw
posicidn hidrol izado, cada vez menos denso, 10

que tiene una gran importancisa,
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Para ejscutar el précedimiento pue-
da emplearse, por ejemplo, aserrin de madera con
un gralo de humedad de 20 a 30 %, La mgdsera mas
himede 88 ajusts a 8ste grado por desecacidn, y
1a mas scca por humectacidn, ventajosamente, por
ejempL o, traténdola con vapor de agua, Luego se
trata el matarisl en aparatos edecuados, como su~
tocl aves giratox_'ieﬁ sobre su eje longitudinal, con
Zae clorhidrico, refrigerando hasta saturacidn o
hipsrsaturacidn, Bl proceso de descomposicidn =e
Interrumpe antes de qus se produzca viscosidad,

La disgregacidn puede hacerse a tem
Peraturas no supsriores g 300, Pero conviene
trebajar a temperaturags mae tajas, por ejemplo,
hasta 0° y bajo cero, 3l gas cl orhidrico se
enfria convenientemente a tempsraturas entre -10°
y 45°, 0 s¢ introduce, mezclado coOn gases iner-
tes muy refrigerados, por ejemyplo, aire, en la va=~
sijs de disgregacién, &8s conveniente trabajar
con clorhidrato, cuyo afiojamiento puede procurar
considerables reducciones de temperatura, £l ew
fecto de 1La refrigeracién directa del material pus
de refo:"za:me.aﬁn vor refrigeracidn exterior, por
ejemplo, dando a las autoclaves una cublerta do~
ble, a travee de la cusl se conducen medios refri-
gerantes, eén su cas0 cl orhidrato reffigersdo, que
ne 11 eva Yuego a influir directgmente sobre el ma~
teriel. &l trabajo a temperaturass bajes, por e~
jemvlo, inferioree a 0°C no s0lo previene la cons-
titucidn de viecesidad inconveniente, sino que

tambien impide 1a formagidn prematura de¢ azicar,
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Cuye aParicidn no conviens durante &l vvnceso de
disgregacifn.

“ela puede hacerecs Ir gu Cas0 a e -
sidr, con rsfrigeracidn simy .Anea, por ejemplo,
introduciendo una cantidad de veésov conocido de ¢l or-
hidrato en el recipiente cerrszdo de dispersidn,

Ls premidn que ge produce da lugar a una saturacidn
mes répide del agua ¥resents con gas clorhidrico,

¥y por consecuencia, e un apresiramiertio de la dis-
gregacidn,

Terminada la diygregacién,qne requie~
re un lap=o 4e 40 a 50 miuutes, el mgterial disgre-
gaio puede someterse g ulileriores operaciones, lie~
vimd ol o g temperatura® sobre los 50°C, y mejor al-
radedor de los 70°C, ©por ejemyplo entre los B85 y 750
Laos mejores temperagturas har resultado ser las com-
wrandidas entre 68 y 71°C, La eacarificacidén pue-
de efecliuarse tgmbien s tvemmeratuas mas agliss, TO-
ejeomnlo, de 15 g 100°, Pero es conveniente enfriar
enseguida, una vez termirada la hidrdl isis, para que
no =¢ des*ruya =1 azicar formado,

Al acarren 4@ cal Or necsesario ngra la
hidrdlisis ~“pida Tied3 efectuarse de modo indivecw
te, mor &j mvlo, s iraves de 1as parcdcs e la vasi-
Jja. A fin de dieiribuir €l calor con la meyor e~
gquided posible, s¢ recomicenda tener cuidado de que
civmPre toguen Paries nuevae del materiel en lassu-
Porficies de caldeon, y repartir con la mMmgyor regu-
1aridad positle la distribucidn de) calor en la ma-
82 de) mglserial, por ejsmypl o, mediante unas mezcla

bien intima, Cuando me emPlea calefacridn indi-
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recta hay el peligro de gue se volatiliza inme=
diatamenta demasisdo gas clorhidrico, 10 cual pue-
ds dar origen a ung mrecipitacidén desfavorable de
calulosa, Pars evitarl o, puede calentarse 6l
Froducto de descompos icidn primero en recipienta
cerr»do, a unos 70°, por ¢jemp o, y una Vveéz Terw—
minado este celdeo maevie, terminarse la hidrdl i-
sis en recipienta gbierto, por ej=mplo, Para Aisw
gregar nudvo sserrin de madera. La hidrdl isis
es muy répida, y abarca, por ejemd o, de 20 a 30
minutos,

4e especimimente ventajosa la hidrée
lisis, (::acariiicaciér}) caldeando directamente al
material, por ejemrplo, admitiendo vapor de asgua ©
una mezcla de vapor de agua y clorhidrato (vapor
de écido clorhidrico) sin desacidificaxr anies e
materiel de disgregacidn, y mejor mercléndolo bien,
Por el iratamiento de vapor se consigue 11l evar muy
depriss el materisl de descomposicidn s lae tempe-
rszturas propias de lg eacarificacidn, que vienen a
aproximarse a la de 70°, 1 acarreo de cal or pue-
de regirse por reduccidn o interrupcisn del acceso
de vapor, con eéfecto casi instenténeo, E1 conden-
salo cal iente favorece la hidrdlisis, evitando ex~
cesos nocivos de agua. De este modo pueds dssarre
llarse lg hidrdl isis en un lapso sumamente corto,
por ejempl o, on cinco a diez minutos,

Segin ung forma de ejecucidn del ine
vento, se procede primero a desecar bien la mate~
rig @ima, por sjemplo, asaorrin, hastg dejarle una

rroporcidn de humeded de 10 % o menos, hgsta seque~
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dad. i@ materisl asi preparadc ee ajusta luego
en un recipiente de disgregacién apropiado, Ior
gjemy o0, un autoclave giratorio sobre su eje lon-
gitudinal, con uns mezclag de gems clorhidrico y va~
por de agua (1lamada ¢n 10 sucesivo vapor de &cido
¢1 orhidrico) a la proporcidn ds humedad deseeads
prra el proceso de disgregacidn, 25 a 45 %, y me-
jor entye 23 v 3%, Al precipitarse e1 valor ca-
liente de dcide clorhidrico (contenido total en
HCl, por ejemyl o 25~30%) on forma muy fina dobre
el material de disgregacidn previamente desecado y
mes suelto, se logrs una distritucidn muy igual de
1a humedad g obal ©n & producto que ha de disgre~
garse, por ejemplo, aserrin, y a mismo tiempo
tiene lugar un aliuecamianto y henchimism to de fa~
voraghle efecto, y la masa entra ya en &) proceso
de disgregacidn verdadero ¢on un conienido en ¢lor-
hidrato correspondisnte a un &cido clorhidrico =1
30 %, por Aajemrl o, Se ha visto que el aserrin
asi Ppreperadd u ofras meterias primas anélogas
sor muy accesitles gl atague del gas clorhidrico
en A1 verdadero proceso de disgregaciin, de modo
que éste puede efectuarse llasmsmenie con gran eco-
nomia de gase clorhidrico, y exiraordinaria rapi~
dez, por ejemplo, <<n media hora 0 menos,

3 tratamiento previo con vapor de
4cido clorhidrico puede llevarse a cabo refrigeran-~
do a la vez que se magntiene 31 materiagl en movi~
misntoe, por ejemplo, &n un autoclave giratorio,
Tepbien pusde procederse, por sjempl o, insuflando
en el material vavor de écido clorhidrico de unos

120° duresnie un periodo de cinco a diez minutos,
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sin refrigeracidn, y en su caso con simulténeo
caldeo de la doble canmisa, & materis)l se satu~
ra asi en general no mas de 4C a 50/ de écido
clornidrico, mientras el vapor de éste dcido que
Be agrogue es= evacuado_vsip dondensar y puede a-
Provecharse en otro lugar, PpPOr ejemplo, Ppars se-
carificar el material disgregasdo. De este mnd o
se corsigue shuecar y henchir con gran snergia

gl material que ha de tratarse, 81 tretamiento
Provio de madera ligsra conviene hacerlo refrige-
ranin; el e madera semidura, £in espsCiagles med i~
dss auxilisres, y el de madera dura, csléntando.

Fijo &1 materisl respecto al conte~
nido en humedad, s¢ efeci’a 1a diggregacién intro-
ducisndo gae de dcido clorhidrico, mejor refrige-
rando, a presidn normal o aumentada, del modo an-
tes e¢xpussto, La sacarificacidén por vapor anejs
se realizs agquf con espscial ventaja haciendo obrar
veper de &cido clorhidrico (clorhidrato y vapor de
agua) sobre el producto de disgregscidn.

Durante €1 proceso de sacarificacidn
por vapor, una gran barte del clorh idrato mwresente
en 1a Masa dscaps COMO gas, mieniras el condenmaw
do dsl vapor de agua y vapor de écido clorhidrico
coopera en la hidrdlisis, &1 gas clorhidrico
Puede devolLverse inmediavtamentd g1 Procsso y aro-
vocharse, vor éjemyplLo, dejéndclo obrar sobre nuevo
materisl sometido a disgregecidin,  Fero irmbien
puede diluiree total o0 paréial ments, ¥y luego, cO~-
mo agntes se ha apuntado, previo afiojgmiento, uti~

lizerse de nusvo para la disgregacidn, amrovechando
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el efecto refrigergnte ,

& &cido clourhicrico que acuedes 2n
la Masa despues de la sacarificscidén pusde desti-
larse, por €jsmplo, en vacio o evgporarsz insu-
fisndo games inertes cal ientes, por ejemp|o, gi-
re, La composicidn tolal del écido ¢l orhidrico

desprendido viens a ser 32 % HCL y 6 % H2oO.

4l vapor de Adcido clorhidrico muede condensarse y
1lervarss a un a,pa,\fato en 61 cual sc evapora de nNud -
vo ¢l coniensado, puidiendo empleprse €] VvVapor des-
arrollado, por e€jemplo, €n parte pera iratar mre-
viagmente ascrrin 86C0, ¥ én parie Pars la sacari-
Ticacidn, Pero tambien puede precipitaree so-
bre el aserrin seco0 €1 vaPOr que SscaPa al desaci-
dificar el mgterial sacarificado, Yy condenear

tan soln la parte necesaria como vapor d4¢ dcido
clorhidrico para 1la disgregacidén, llevéandola al
vaporizador,

41 invento permite, medignuve medi-
das del género descrito, utilizar el écido clorhi-
drico en €1 cicl»n operatorio, manteniendo en cir-
culacidén todo el clorhidrasto iniraducido en el pro-
ceso, selvo lae 1érdidas natural es inevitalbles,
el iminando e1 grave inconveniente de lo= procedi~
mientos conocidos, en 10z cuales s&scabPan grandes
cantidades de &cido chorhidrico al exterior, en
forms de 2cidoe de poco valoOr, enrarecidos.

21 mgteriay sgcarino obtenido por
¢l invento constituye en general una masa suelte,
de poca humedsad, que a1 tPBtajar aserrin ds madera,

por ejemplo, puede conservar ain ¢ aspecto de lp
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muy sencillo retirar las cantidades relativemente

paquefias de &cido clorhidrico, Por ejemm o0, ira~-
tamio Aurante un layso rel glivamanie cort'o &1 ma-
terisml de disgregacién en vacio o Dasando a tra-
vos de ellos gamee calientes inertes, a la vez que
se acarraa calor indirecto, puede el iminarse al
dcido ciorhidrico por completo o pPoco menos, La
masa desacidif iceda, préacticamente seca, represen-
ta ya un producto util_ izable, suscepiible de amo-
vecharsa como forrsje, por ejemplo, &1 matarigl
desacidificado pusde despojaras tambier »or lava=-
dura, por ejemp o, segin & Triancipio ds satura-
cidn, de los componisntes solubles, y reducir la
lejia obienida, por ejemple, condensando por eva-
poracidn, a productos que sirvan tamtien como pien=
s0® O parg otros fires, que puedsn ser ls produc-
cidn de cultivo de bacteriss, por ejemplo,

Si se gquierse tragbajar monosa2, la
masa desacidificada se trata de nuevo c¢con vapor en
wresencia de cantidades muy vpequefias de écido, ©
se cuece la lejia.

Todo el tratamisnto del materiay de
disgregacidn, como por ejemplo, la descomposicidn
tratando con gas clorhidrico, la sacarificacidn y
la desgecidificecidn, y en su caso tambien ol tra-
tamiento mevio y 1la lavadura, puede dasarrollarss
en un mismo raecipiente,

SJTaAMPLO,

4n 70 kgs, de ssarrin de maders com-
Metamente seco s "roecipit» ung ma»clg de 28 a

32 % de gas ECl, ¥ 68 a 72 % de agua ( que corres=
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vonde a 37 -38 litros de un &cide clorhidrico ds
28-32 %), dsjéndola condenszarse, Seguidamente ,
con refrigeracidn intensa, s3 pone sn accidn du~
rante media hora 0 menoe un axceso de gas HC1,
a Presidn normsl o aumehtesda. La temperatura
fingl debe ser de -~H5° agproximadsmente, in diez
minutos o mas deprisa amin se inyectan luego 10
Kgs. de vappor 48 agus 0 de écido clorhidrico, a
Prez idn normal o aumertads, czleéntando la dotle
CaPs a “nos 80°, Se int2rrumpe 81 acarreo de
Yapor ta.u T™Oonio comn lg mama glcanza los 80-~75°,
Un 20 a 30 % del clorhidrato presente escapa cO~
mo gas que se util iza de nuevo, Inmediatiamente
despues del tratamiento por vavor se conecta a
un vacio de 50 a 100 mm kg, y el dcido clorhidri-
co se retira por destilacidn a unos 40°, .
vapor de Acido cl orhidrico se condenmsa por si mis-
mo o se 1lleva a un autoclave, cargando de nuevo a-
serrin de madera, sometide con e' anterior a igual
vacio, y con 1g dobtle capa refrigerada, La re-
frigeracidn condensa a1 vapor de écido clorhidri-
co, gque s@ precipita 2n @1 nuevo agserrin de made-
ra, o cual queda on dispomicidn de ser tratado
con gas ECl, |

Se evacua 71 &cido clorhidrico del
material s..arificado hsasta un 1 a2 %, Ta Ma~
8a ya Ccagi seca PoYr comYleto contiene 35 g 45 Xg=,
de azicar, 25 o 35 Kgd, de ligninoy de 1 a 2 %
de 4C1 todavia. De esta cattidad de écido pudie-
ra deducirme glgo repitiendo 1a evacuacidn, pero

no es indispensakle nhacerlo, pues a3l repetir la

-10 -
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hidrdl isis en monosas hg de hgber presente al gin
écido, Se hidrol iza en monomgs tratgndo 1 a ma-
$a misma otra vez con vapor de agua hasts 3
atmosferas de exceso de presidn, © bien 1 avando
sistemdticamente, filtrando y cociendo 1a molucidn
resultante, a presidn normal o aumeniada,

¥l procedimiento proporciona, memin
se ha comprobado, rendimientos de aziicar de 50 a
60 % y mas, con relacidn =1 gserrin de madera meco, -
Convertidn en monosas, o1 azucsr puede fermentar
hasta #1 90 % y mas,

gn viriud del empleo de cantidades
extrsordinarigmente paquetian de clorhidrato, de 1lg
budng condicidn de desacidificacidn del producto
disgregado, sacarificado, de 1la posibilidad de arro-
vechar el Acido clorhidrico en el cicl o operatorio,
y de las demas ventajas resefiadas que ofrece el mwo-
cedimiento, asi como de 108 crecidos rendimientos
en azucar fermentable, el yrocedimiento constituye
un extrgordinario profreso de la técnica,

#1 procedimiento puede, segin se ha
comprobado, ponerse en préctica utilizando debiw

damente acido fluorhidrico,
=0 = NOTA =0

Los puntos de invencidén propia y nue~
Ya que se preséntan nava que sean nbjeto de este Cer~
tificad0 de adicidn, son 10s siguientes:

1, . Un procedimiento para recuverar
Iroductom residugrios d- celulosg y otras malerias

semejanges g <llp 0 que la contengan, tratdndol as

~ 11l =
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con écidos sogin la patente no 108,240, caracteri-
%040 Der disgregarse materiss primes celulésicas con
un contenido en humedad no muy supsrior al 50%, ¥
mejor de 20 a 40 %, con Acidos voldiiles, espscial -
mente gas clorhidrico, refrigerando a la vez, y
sameterse el materisl de disgragacién esi obtenido
sin retirar previamente el é4cido medisnte irate-
miento con vygpor de agua O mezclas gsseOBge QuUe lo
contengan, s temperaturas ds mas da BCOC, venta=
josgmente lac =ituadae certa de los 70°C, a una hd -
aré] isie répids en el sentido 4~ la patetite prin-
~ipal,

2e . Un procedimiente conforme se
reivindica en € punto 1°, caracterizado por ajus -
tarse 1g materia prima celuldsica, seca 0 descecawm
de, vor ejemm o, madera, mediante tratamiento con
vapor de agua, #l grado habitual de humedad, mre-
ferentemente 2040 %, y continuar traténdose lue~
go en el sentido expresado en el punio 1°,

30 . Un procedimiento conforme ese
reivindica en loe puntos 1° y 2°, caractarizado
por util izarse rara @1 iratamierto previc de la ma-
teria prims desecads, pcr ejemy 0, Madera, Una mez-
¢la de vapor de agua y clorhidrato ( vapor de &ci~
do clerhidrico),

49, « Un vprocediniento conforms s=a
reivindica en l1os puntos 1°© a 39, caracterizado
por efectuarse el proceso de disgregacidn con fci-
dos volétiles enfriando directamente €1 maierigl
de disgregacidn, por a3jempl o, introduciendo el

clorhidrato o0 1a mezcla gaseoma que 10 conienga,

-12 =
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muy regrigerado, por ejempm o, a *empera*uram in-
ferioras a 10°C An la vasija de descomposicidn,
Aiendo apovaca la refrigeracidn interna por otrsg
axt-3rna. i

B6,~ Un procedimiento conforme sea
reivindica °n 10e puntos 10 g 40, carscterizado
POr usarme para la descomposicidn clorhidrate, u-
tilizando e1 frfo desarrollado al dilatarse para
la refrigeracién dirscta a1 meoterial disgregado,

6°, ~ Un procedimiento conforme =se
reivindica ~n los puntos 1° a 50, carecterizsdo
por afectuarme 1a disgregacidn totgl o parcislmen=
te a temperaturam por debagjo d= 0°C,

7¢.- Un procedimiento conforme =a
reivindica ©on los puntos 1° a 6°, carscterizado por
haceree 1 a disgregaeién con gas clorhidrico o =
quivalente, a presidn, refrigerando a la vez,

g9,~ Un procedimiento conforme se
reivindica en los puntos 1° g 70, caracterizado
Por utilizarse peras Bacer la hidrdlisis rdépida
ung mezcla de vaPor ds agua y clorhidrato ( vapor
de dcido clorhidrico,

90, ~ Un procedimiento conforme se
reivindica en los puntow 1° a 8°, cgracterizado
por utilizarse en 21 cici 0 opsratorio € clorhiw
dreato 0 vapor ds 4cido ¢l arhidrico que se Jdestren-
de en la hidrélisis rapida o on 1a desacidifica~
cidn del material hidrel izado, sirviendo para dis-
grogar €l materiasl celuldsico, o, unido 21 vapor
de agua, pars lratar previgmente dicho material

0 deserrollar la hidrdl isis rédpida, © Yara varios

- 13
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de dichos fines,

10.~ Un procsdimiento conforme me
reivindica én lou puntos 1° g 9°, caractsrizado
Por comumrimiree o diluirse el clorhidrato despren-
dido en 1s riardélisis révids 0 6n la desacidifica-
cién del material macerificadn, en todo 0 en par-
e, de un modo cgracterisiice, y devolverss lusgo
gl ciclo oﬁeratorio, Preferenterenta de¢ modo que
el clorhidrato liberado del estedo 1liquido por di=
latacidn pueda aprovecharse Dpars disgregar ¢l ma-
terial celuldsico tratadc previamenie con unag mev -
Cla dé vapor Je agua y clorhidrato,

11.- Un procedimignto conforme se
reivindica en los puntos 1° 7 10, caracterizado
POr ssociarsc a1l proceso de hidrdlisis ura refri-
geracisn del maverial hidrol izado, especiglmente
Cugndo sc¢ hidrol iza a temperaturas inferiores g
70°C,

' 12, - Tr rrocedimiento conforme se
reivindica en 10s puatcts 1¢ g 11, caractieérizado
por raducirse &l materia‘_!: desgcidificedo y some-~
tido a hidrdl isis rdpida, mediante caldeo caracta-
riztico en preeencia ds agua con pequelias cantide-—
dee de dcido, a ur producto compucsio casi exclu-
sivgmanie de monoegs formentabl os,

13.- Un procedimisnto conforme se
reivindica en 10s puntom 1° 5 12, csracterizado
Por efectuarse en ung misma vasija la disgregacidn,
la Liirdl isis répida y la desacidificacidn, asi
como, en =u c¢ato, tarbien ¢] tratamionto previo de

la Macerig prima y la transformacidn del materisl
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desacidificado en monosgs, )

14.« Modificaciones introducidas
en el objeto de 1a patente de invencidn ne 1 00,240
expedida en 9 de octubre de 1928, que racae sobre
un procedimiente Pera 1a fabricacicn de glucose,

Tal y como se lga descrito en 1a Mo~
moria gque gnieceds, con los fines gque =c han espse~-
cificado,

Heta Memoria consta de quince hojas,

oscrifas vor una &0la cara,

Madrid, 10 de marzo ds 1930,

Po Ae

Ch/, ~15 =
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