R3Y

567éf3

_P - 14596

Reheocha I

229273

29 0cT 1955

MBMORIA DESCRIPTIVA
para soliditer

PATENTE DE INVENOION &
en K ‘ "‘\\{,,
EsPANA o

por VEINTE efios
a nombre de HUMPHREYS MEDICINE COMPANY s mc.. entided nortc-
emericena, esteblecida en 273 I-a.fqyette street, Nueva York,
N.Y.s Estedos Unidos de Amérioas, pors

“PROCEDINIENTO DE mmcczcm ¥ RECONSIITUCION
nzmmmmy o 7 A

M Es @ SR A En W B o) AN WD AR en SH Gh W) P M) W B W) A% Gn Wy OG0 B W WP W @ e

_ 7 Este invento se refiere a la produnsoidn de
Hamemelis y coneierne mas especialmente, a un procedimiento
pera la concentracidn y reconstitucion del Hememelis,

En la produsceidén y menipulasidén del Hamemelis
se han emontrad.o difioultades para conseguir su emplia dis-
tri’nunién y grandes mercados debido al volumen y peso del
Hamemellis y de los envases. El Hememelis es una mersancia
de precio relativemente bajo puesto que una gran poreidn del

mismo esta constitufda por aloohol y egua ys por 1o tento,
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tlene que competir en el mismo cempo con otras mercencias
de bajo preoio por lo que su peso y volumen de embarque han
hecho que su distribuoidn, con excepeién de los mersados
canparativamente locales, constituye un problema aifieil y
un fastor limitativo del desarrollo de una emplia distri-
busidén del Hamesmelis,

8e han hesho varias tentativas para concen-
trer el Hememelis por destilecién a la presidn athesférics
o por destilacién en el vmefo pero estas tentatives han
frasasado debido a las ceracteristicaes de la esencia de
Hamamelis virginiana pues el destiledo habfa perdido las
cearasteristicas del Hememelis, Otros hen intentado obtemer
por concentrasién, extrastos de Hemsmelis virginiena pero
esto no hea resultado prastico yav que era imposible recons-
titulr el oonpeptrado pera obtener un Hememelis adecuado,
Dedo gue el Hememelis comercial sontiene 146 de alsohol
en volumen, no se consigue fécilmente la extracoidn con
disolventes no miscibles son el agus. Por otra parte, la
solucién somosa de Hemamelis ;sin el 14t de alcohol usual
en el Hamsmelis oomercial) puede ser exiralda con ciertos
digolventes, Sin embargoy los residuosy una vez eliminados
los disolventes, que tenfen olor a Hemamelis, eran insolu~-
bles en alecoholy agua y mezclas intermedies de aleohol y
agha. . .

En la fabricecidn del Hememelis, el prin-
eipal prosedimiento empleado sonsiste en cargar en grandes

salderag las mates de Hamemelis virglniaene rescientemente
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cortadas y reducidas‘ a pedazos del tamsfio adecuado para ser
manejadas de modo conveniente, Después se hace paser vapor por
les calderas y se recogen los destilados en un recipiente co-
man, Por lo general, con el flujo de una de las calderas se
oondensa aleohol et{lico de modo gque el destilado resuliente
tiens un contenido de aleohols, en volumen, del 145, eproxi~
mademente, Después de mezoler cuidedosamente los detilas-

dos, se filtrean y envesan en barriles de madera guedando
dispuestos para los usos comerciales,

Oon el prooedimiento del presente invento, se
ha encontrado la manera de consentrar la esencia de Hemamellis
virginiens y resonstituir después el producto a pertir de ‘
la esencle consentrada. El producto final obtenido de ssuer-
do con el prosedimiento de este invento y a partir del aon~
oentradoy compite famba.blemente con el Hamamelis comer-
ocial odbtenido por los procedimientos norimlea. Pera la obten-
olén de le esencia consentrada de Hememelie virginiena, de
acuerdo con el prosedimiento de este invento se utiliza. ,
de preferensia el destilado asuoso de Hamemelis virginie- ‘
na. El destilsdo asuoso de Hememelis se introduce en un re- '
cipiente provisto de sgitedor y condensador y se mezcls den~-
tro de dicho regipisnte,; con une sustancia sdsorbente,; tal co-
mo el carbén activado, de preferencia en la proporeién de un
ddoimo de un uno por oclento & un wno por oiento de sarbén an-
tivado (peso a peso) en el destiledo acunoso d¢ Hamemelis vir-
giniana. Ios ingredientes se revuelven y mezolen durente un
periodo de mas de 6inso minutos y preferiblemente, de unos 30
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minntos aproximadsmente, a la temperatura mb:lente pues se ha
visto que no es necesario salenter y el Hamemelis es adsor~
bldo féoilmente por el cerbén activado a temperatura compren-
dides entre la embiente y los 10020, La suspensidn de cerbém
activado es seperado después del 1Iguido por cualquiera de
los procedimientos usuales; tal como centrifugenién o file
tracién, El adsorbente odorante de carbdén resultante, que
esta en forma de torta habré adsorbido la esemia del des-
tilado esuoso de Hamemelis virginiena y puede entonces ser
envasaio en reoipientes impermesbles al &ire, para su expe-
dicidn o almacenaje.

Alternativemente, puede hacerse paser el ‘
agua ds Hamemelis a través de un lecho de earbdn, por ejem-
Ploy en una solumnas para obtener el adsorbente odorante de
carbén., Segin sea la e6ficacia de la instelesién empleada en
particulers pueden ser necesarios uno, dos o trep oioclos pera
la total extreccién de la esencia de Hemamelis virginiena
contenida en el agna de Hememelis. ]

S1 bien se ha comprobado que la esenscia per-
manece estable en la torta de carbén dnrante largos periodos
de tiexﬁm ocuando se almepensn al sire libre y a la tcmpera-'
tura ordineria, eg8 preferible conserver el adsorhente en re-
cipientes herméticos pera eviter la adsoreidn o sbsorcidnm de
olores extrafics que pudieran afectar 8 la esencia de Hm
lis virginiena, La esencia de Hememelis virginiana adsorbi-
#a por el carbdn entivado y elmes enada como se indica entes,

se gonserva estable y consentrada deapués de varios meses ds
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almasenaje, El adsorbente smpleado en este procedimiento es,
de preferencia, carbén estivado aungues se ha visto que otros
carbones, teles como el cerbén Ae medera, el carbdn smimal
y el carbdn de sauco en polvo también sdsorben la esencia
de Hemsmelis virginisna. El carban edscrbidos preperado co-
mo sntes me indica, puede ser almasensdo para su uso ulte-
rier o pﬁede ser expedido a todas partes del mundo en don—y
de puede ser reconstituido, La expediocién del carbén sdsor-
bido es tan econdmica y senoilla que la aistribucién queda
fasilitada en grado extremo,

Para reconstitulr el Hemamelis a partir del
adsorbato odorente de carbén, de acuerdo con el procedimien~
to de este invento, se lava el adscrbato molindola son otg-
nol de 9% en un recipiente provisto de econdensador, La mez-

cla puede hacerse a la temperatura smbiente pues se ha visto
que la extracoidn de la esencia de Hemamelis virginiana con-
tenida en el adsorbato tiene lugar tasilmente a temperatu-
rascoomprendidas entre la ordinarie y los 788G, punto de ebu-
11icién del aloohol. Le extraseién #e termina répidemende

¥ la mezcla del etanol con el edsorbato solo requiere diez
minutos o més. 86 ha visto gue la extrmesidén es completa

en una hora, Las proporoiones recomendadas pera la fase de
extracoidn son, sproximademente, 70 litros de etanol de 9%

o de alsohol de grano de 9% pere 1y15 Egse del adsorbato
elorante de carbens a bese de producto 800, Una vez termi~-
neda le mezolas; se recoge el 1£quido por filtresidn o por cen~

tritngao:l.én para obtener la torta seca de carbén. Una vez seca
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la torta de oarbén, se lava con 350 litros de agua y se
separa el agua de lavedo de la torta de carbdn. Kl ezua de
lavado y el aloohol se combinen para dar un Hemsmelis com un
1% de aloohol, eproximedemente, y que tiene las oarasteria-
ticas de la esencia de Hamsmelis virginiane.

En la fase de elucidn se ha empleado etanol
de 9% pero eas obvio que puede ser variado el porcentaje de pu-
reza de este ingrediente, Se ha extrafdo Hamemelis del ad;
sorbato con-oenoentraoiqne;s de aloohol tan bejas como del
506, Se estima, sin embergo, que los mejores resultados se
conseguen empleando etanol de 95,

Les muestras de Hamemelis extraldes, preparadas
de asuerdo oon este invento ge oémparan favorablemente con )\
el Hememelis comercial ocusndo la comparenidn fué heoha por
catadores expertos muy scompetentes y por observadores gue
no tenfan entrenemiento especial en aouestidén de esencias,

Dado que el sdeprbeto odorante de carbén son-
teniendo le esencia de Hememelis tieme que ser almacenado
bien durente el transporte o antes de la elusidn, ha sido
investigade la ouestiln de su estabilidad, S8e ha visto qﬁe
las muesiras de adsorbato de Hamsmelis almecenadas en los
botes corrientes con cierre a,’ rosc@y conservados a tempe- .
ratura y humedad sujetas a las veriaclionesnnormsaless; no pre-
sentan al ser resonstitufdas, pérdaida spresizble de esencia
de Hememelis,

T ejemplo de la produccién del adsorbato,
es el siguiente:

i



10

15

20

25

m rocipiante de 120 litros Provieto de conden-
sador, .f.ui cargado con 20 kilogramos de planta de Eamamelis
y 40 litros de agua. Después de un reposo de 12 horas, se
eiiadieron ptros 10 1itros de mgua y se destild la mezola.

Se recogid el destilado que es 1o que constituyd el agua
de Hememelis, Se comprobd ¢ue este agna de Hamamelis era
esteble y no presentsba pérdida de essmede o inestabilidad
después de un almaéena;}e de verios meses a la temperatura
anbientes Por adicidn, sproximalemente, de 15 ml. de eta-
mol a 9% & 85 ml. de sgua de Hamamelis, se obtuvo un pro~
dusto similar el Hamemelis comeroiale

Para obtener el adsorbato odorante de oar'bég.
se pusieron en un recipiente provisto de sondensador 450 li-
tros de ggua de Hememmelis y se mezclaron oon 1,15 Kgs. de
carbén estivo prodedente de lignito, EL carbén fué mente=
nodo en suspensidn egitandolo en el senc del sgua de Hema-
melis durante unos 30 minutos a la temperatura smbiente.

La mezola fud solocada después en une centrifugadora para
sepere el 1iguido del carbén activedo. ElL carbon que ha-
bia adsorbido la esencis de Hemamelis gueda ya dispnesto
pera ser almscenado o transportedo, EL 1lfquido restentey
seperado del adsorbato odorante de carbén, me retenia can-
tidad algune de ssencia de Hamemelis virginiana,

Pera la reconstitucidn del hememelis e partir
de la torta de carbén obtenida anteriormente, se agitas la
torta de carbén en un reoiﬁiente que contenf{a 70 litros de
etanol de 9% durante veinte minutos a la temperatura ordi~-
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neria, La mezola fué aeparada despues porgﬁltraoiZ‘3 la
torta de carbén lavada con 380 litros de sgua, El filtra-
do aleohdlico y el agua de lavado fueron combinados después
pera dsr un Hememelis con nn contenido en alsohol entre 14%
y 196 y que ten{a las carecter{sticas de la esensia de Hama;
melis,

81 la cantidad de alochol ha gquedado reduci_.;
das por evaporacién, a menocs del 14¢ en volumen, puede siia-
dirse mas pere llevar la comsentracidn al 146 requerido. |
Después de la reconstitucidn queda poco o ningin olor a hae
mamelis en la torta de carbdn.

En otro ensayo, se cargaroy 450 litros de sgma
de hamamelis en un reciplente provisto de condensador y 4
mezolaron ocon 0,9 Kzse. de caerbdn astivo procedente de car—_
bén mineral, a la temperatura ordinaria y durente 60 minutos.
Ta mezola fué filtrada después por un filtrador-prensa y se
obtuvo una torta de carbén que hebia ebsorbido la esencia del
ague de hemsmelis. La torta de cerbdn fué deshidratada des-
pués haciendo peser aire seco a su travps mientras estaba
en el filtro-prensa. Se eomprobd que la esencia de haramelis
hebia desasparecido del ajua de hamamelis, Después de esto,
le torta de carbén quedd lista para ser almacenada o transpor—
tada, segzin se desease, '

! Para reconstituir el hemsmslis a partir de la
torta de carbén obtenida como antes se explica, la torta de
carbén conteniendo la esensia de hememelis adsorbida, fué
transferida a un depdsito cerrado de 90 litros en donde se
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le effadieron 62 listros de alcohol de greno de 9% . La sus~
Pensidn fué exitede energloamente durante 10 minutos a 4020
La papplla resultente £ué colocada en un filtro-prensa y el
filtrado resogido en wn depdsito. La torta de carbén fud
secada heciendo pasar aire seso a su través y lavada des~
puds oon 380 litros de sgua. Se oomprobd gque la torta mo
tenia olor e havamelis ni a alcohole Los filtrados y el
agua de lavedo fueron mezolados a fondo, La soluoién resul-
tente resulté ser un hamemelis reconstitufdo con un conte~
nido en alsohol del 1% aproximadamente y que tenfa el olor
cerenter{stico del hemsmelis. El hamamelis reconstituido ‘
era transpasrente e insoloro y tenfa el olor y sebor del ha-
mamelis,

No se ha puesto bien en clero si el proceso
es de adsorcidén o de absorcidn pero no es necesario disori-
miner el mecaniesmo para llevar e cebo el procedimiento, Sin
ombarém por conveniencias nos referimos aqui al proceso
eomo si fuera de adsoreiém.

Los ejemplos dsdos en la deseripeidn enterior
s6lo 1o hen sido a t{tulo ilustrativo g no deben ser consi-
deradog ocomo limitaciones de los prosedimientos, Mediante .
este invento, el Hamamelis puede ser extrafdo y reoonstitui-’-
do de tal manera que quedan eliminados muchos de los proble-
nmas de sz distribucién mundial, que hen estorbado la amplie
senta de los productos del Hamemelis, Adosrbiendo la esen~
cia de Hememellis por un material adsorbente de poso peso,

como es #1 carbén metivo, la esencia puede ser almacenada
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Omcxportada en reciplientes pequefios y ligeroa g 33 uti-
lizedos en todes las partes del mundo, bien para su recons-
tituoldn en Hemamelis o para su emplec para fines sromati~
zentes, De esta manera, se evitan el coste de los recipien~
tes caros que son usados pera el Hememelis y los elevados
gastos de expedioidn y almacenaje, Ademas, hay muchos pai-
ses en los que los derechos de sduena de productos como el
Hemamelis se calculan por el peso, insluyendo el de los en~
veses y los elevados derechos gue asi resultaron, impiden el
empleo del Heamemelis en tales paisajes. Por el contrario,
los derechos de adumna y coste de flete y almacenamiento
8o redusen en una gren cuantia con la exportasidn de mor;-
betos ligeros de carbén que pueden ser extrafidos dentro ae
cada pais 0 en o cerca de los mercados locales prdximos,
Esta solicituds que ecorresponde a la presen-
tada en los Estados Thidos de Américe, el 28 de Octudre de
1955, bajo el Nimero 543.610, se acoge a loa venefiocios
del ert{culo 51 del vigente Estatuto Ley sobre Propiedad
Industriel,

=000= NOTA =000=

Los puntos de invencién propia y mueva que
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86 pregentan Para gue sean objeto de esta solieitud de Pa.-
tente de Invemcian en Espeflay por VEIZN'.E! sifios, son los si-
guientes! N '

18, = El procedimiento de extraseidn y recons~
titueién de Hememelis, que consiste en mezoler cerbén acti-
vo oon ague de hememelis durante un periodo de tiempo sufi-
clente psra que el carbdn adsorba del agua le esencia de
hamemelis, en seperer del l{guido el adscrbente odorante
de carbdn, en elusir la esencia de hememelis del adsorba-
to de carbdn mezolando dicho adsorbato eon etanol, en sepa~
rar del carbdn la solucidén elufde y en eXadir agus a la so-
lueidn elufda, }

22, = Fl procedimiento de extracoidn y regona;
tituoidn de Hemamelis que consziste en mezslar carbdn enti~
vo con agua de hamemelis dnrante un periodo de tiempo sufi-~
ciente para que el carbén adsorba del sgue la esencia de
hemamelis, en separer del liquido el adsorbeto odorante
de carbén, en elucir la esencia de hamemelis del adsorba~
to odorente de carbén, mezolendo dicho adsorbato con ete-
nol de 9%, en geperar del adsorbato de carhén la solucidn
elufda y en effedir agna a la solucién elufda.

3¢, ~ Fl procedimiento de extraceidn y ragong;
tituwidn de Hememelis que oansiste en mezolar carbén asti-
vo con agua de hemsmelis durente un periodo de tiempo sufi-
ciente para que el carbdn edsorba del agua la esensia de
hememelis, en sepasrar del lf{guido el adsorbato odorante de

carbon, en extraer la esencia de hamemelis del adsarbato
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odorante de carbén mezelendo dicho edsorbato con elcohol (
esuoso que contenga 5 0 mas de etsnol, en seperar del ad~-
sorbato de carbén la solucidn elufde y en eftadir agua a la
solucidn elufda, |

42, - El procedimiento de extraseidn y reoqum.;
tituoiém del Hemamelis gue consiste en mezolar carbén acti-
vo con ague de hememelis durante un periodo de tiempo mﬁ.—‘
ciente para que el carbén adsorba del agua la esencia de ha—'
memelis, en separar del 1{quido el adsorbato odorante de cer-
bvén, en eluir la esencia de hememelis del adsorbato odoran~
te de carbdén mezolando dicho adsorbato con alcohol de £rands
en separar la solucidn elufda del adsorbeto de carbdn y en
efiadir asgua e la aolgoién elufda.

5¢, - El procedimiento de le reivindioaaiég 1,
en el cual el tiempo de adsorcidn es superior e eineo minu-
tos. |

62, ~ El procedimiento de la reivindioaoi&p 2,
en el ocual el tiempo de adsoroidn es smperior a cinco minu-
tos, _ |

72 =~ El procedimiento de la reivindice.eiép. 3s
on el cual el tiempo de adsoroidn es superior a einco minu-
tose. ) »

éﬁ. - El procedimiento de la reivindioaciég 4,
en el ocual el tiempo de adsorcidn es spperior a cinco minu-

toas,

992, = Kl procedimiento de extraccidn y recons-
titueidén de Hememelis que consiste en mezoler carbén estivo

ocon agua de hamsmelis durante un periodo de tiempo suficien=-
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te para que el cerbon adsorba del sgua la esencia dew hema~
melis, en aseperer del lfguido el adsorbato odorante de car-
bén, en eluir la esencia de hamamelis del adsorbato odoran=-

te de carbdn mezolendo dicho adsorbato con etsnol durante un
periodo de 60 minutos aproximademente, en separer del carbdn
la solucidn elufda y en aiiedir agua a la solusién elufda. |

102, -~ El procedimiento de extraseidn y recons-
tituoidn de hemamelis gue consiste en mezolar carbén astive
con agua de hamemelis en una proporeidn sproximeda de 3/10
de X de carbdn astivos pero a peso, durante mn periodo no
superior a 120 minutos pera que el carbdn estivo adsorba
la esencia de heamamelis, en separar del liguido el carbén
adsorbido, en reconstituir el hememelis mezeclando el carbén
adsorbido cson etanol durante 30 minutos, eproximadamentg,
para extreer del edsorbaké de oarbin la esencia de hema-
melis, en separar del carbdn la solucidén elufde, y en aiia~
dir agua sufioiente a la solucidn elufda para obtener un
hememelis que contengas sproximademente, 14% de etemol.

112, - El procedimiento de resonstituir el ha-
memelis a partir de un adsorbato odorssite de hamamelis en
cardbén que consiste en eluir la esencia de hamemelis del ad...
sorbato mezolando dicho adsorbato con etanol, en separer del
carbén el etanol eluf{do y en efiadir agua al eteamol elufdo.

122, -~ El procedimiento de reconstituir el
hemamelis o partir de un adsorbato odorante de sarbdn de hm.;
melis que consiste en extireer del adsorbato la esemcia de he~

memelle mezclando disho adsorbsto con @tanol durante un pe-
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ricdo superior e cinco minutos, en separar del carbén el eta-
ol elufdo y en eiiadir sgua al etanol elufdo. |

132, - El procedimiento de la reivindicasidn 1l

en el cual se emplea etenol de 9% en lugar de etanol,

142, -~ El procedimiento de la reivindiganién 1,

en el cual se emplea aloohol scuose que contenga 5% o més
de etanol en luger de etanol. |

152, - El procedimiento de 1a.reivindioao;6n
11, en el cual se emplea alcohol de grano en lﬁgar de efar
nol. .

1692, - El procedimiento de la reivindicacién
12, en el ounal se emplea etanol de 955 en lugar de etanol.

172, - El procedimiento de la reivindicasidn
12, en el cuaml se amplea alsohcl asuosc que contenga 506 o
mas de etanol en lugar de etenol,

18R, = El procedimlento de la reivindicecién
12, en el oual se emplea aloohol de grano en luger de etanol.

199, - El procedimiento de la reivindicacidn
1y en el cual el adsorbato odorante de oarbén es desecado
después de ser meparedo del 1{quido,

202, - El procedimiento de la reivindicecién
2, en el cual el adsorbato odorante de carbdn es desecado des—
pués de ser separado del 1{quido,.

212, =~ El procedimiento de la reivindiepeidn
3y en el cual el adsorbato odorante de carbdn es desecado
después de ser seperado ael 1{qmido.

222, ~ El procedimiento de la reivindicasién
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4, en el cual el adsorbato odorante de cerbén es desecado des-
pués de ser separsmdo del 1{guido.

238, - El procedimiento de la reivindicacién 1,
en el oual gse emplea oarbén vegetal en lugar de carbén activo,

242, . El procedimiento de la raivindiaaaidln’
2, en el cusl ge emplea carbén vegetal en lugar de ocarbén acti-
vO.

258, - El procedimiento de le reivindicacién 3,
en el oual se emplea carbén vegetal en lugar de carbén activo.

| 268, - El procedimiento de la reivindicacién 4,

en el cual ge emplea carbdén vegetel en luger de cerbbén ectivo,

278, - El procedimiento de la reivindicactén
10, en el cual se emplea etenol de 95% en luger. de etanol.

880". » El procedimiento de la reivindicacién
10, en el cual se emplea alochol acuoso gue contenge 50% o més
de etenol en lugar de etenol,

298, ~ El yrocedimiento de la reivindicacién 10,
en el ocuel se em‘pléa alcohol de grano en lugar de etanol,

aon‘. ~ El procedimiento de producir un adsorbe-
to odorante de oarbén de hemamelis, que consiste en meszcler
carbén activo ocon aguado hsmamelis durante un periodo de tiemw
po suficiente para que el carbén adsorba del agua la esencia
de hememelis y en separar del lfquido el adsorbato odorante de
carbdn.

5107. « El procedimiento de prodzcir un adsorbe.
to odorante de oa:rﬁén de hemamelis que congiste en mezclar cere

bén activo con sgua de hamemelis durente un periodo superior a

- 15 -
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cinco minutos y en sepecar del 1fquido el adsorbato odorente
de carbdn.

338, ~ Procedimiento de extraccién y recons-
titueién de hemamelis. '

Tel y como se he degcrite en le Memoria que
entecede y pera los fines gue se han especificado.

- Beta Memoria consta de dieociseis hojas es-

crites a méquina por uns scls cera.-

Medrid,

AG/. “ 16 =
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