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MEMCRIA DESCRIPTIVA
gue se presenta para unir a la solicitud
de
PATENTE DE INVENCT QN
formulada el dia 18 de Agosto del966, con el no 33@;3§4
e n . B
ESPARNA
por VEINTE afios
a notbre de SUMITOMO CHEMICAL COMPANY, LTID., entidad ja=-
ponesa, establecida en 15, Kitahama-5-Chome, Higashi-ku,
Osaka, Japdn,
por:
"MEJCRAS N LA PIEPARACICN DE COMPOSICIONES QUE
CONSISTEN EN UN CUILIPFUESTC DE QUINCLHADIHALOIMIDA "

Bl presente invento se reficre a una compo~
sicidn estabilizada de compuestos de quinonadihaloimida.

Es bien conocido que los compuestos de qui
nonadihaloimida son Gtiles para tefiir fibras hidrbfobas o
productos moldeados de resinas sintéticas, tales como po-
liolefinas., 8in ewbargo, este compucsto es inestgble y
ticne tendencia a descomponerse durante I'a produccidn, el
almacenamiento y el tefildo, particularmente eﬁ preséndia

de aéua;
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Ademds, el compuesto tiene las propiedades

de gue se descompone vigorosamente a una temperatura su-
perior a 1202C en el estado refinado, y tiene toxicidad
para la piel; por ejemplo produce erupciones. T

Los actuales inventores han descubiertofque
la estabilidad de los compuestos de quinonadihaloimiég*es
mejorada apreciablemente por la presencia de un agenﬁe
tamponador, tal como fosfatos de metal alcalino y aceta-
tos de metal alcalino, que mantiene el valor del pH:de

una solucidn entre 5 y 8. o

Un objeto del presente invento es crear un
método para estabilizar compuestos de quinonadihaloimida.
Otro objeto es crear una composicién estabilizada de com
puestos de guinonadihaloimida en forma, por cjemplo, de
pasta, grénulos, polvo seco o suspensidn. Otro objeto es
crear un procedimiento para producir dichas composicio-

nes. Nuevos objetos resultarin evidentes a partir de la

siguiente descripcidn.

Con el fin de lograr estos objetos, el pre-
sente invento crea una composicidn que counsiste en un com

puesto de quinonadihaloimida de Férmula

X - N N - X

]
K

en la que X representa un Atomo de haldgeno elegido entré
cloro y bromo y el nficleo A puede estar sustitufdo por me-
tilo, metoxi o un Atomo de ha;6geno elegido entre cloro y
browmo, ¥y al menos un agente‘tampopador elegido entre fosfa

tos de metal alcalino y acetatos de metal alcalino, que

‘:&:—“”“ .
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mantiene el valor del pH de una solucidn acuosa entre 5 ¥
8, contenicndo dicha composicidn, si se requiere, un agen
te dispersante, ¥y un azente inerte, y estando dichaigampg
sicibén en forma de pasta, grianulos, polvo seco & suséen-
sibn. o

El compuesto de quinonadihaloimida sefbﬁtig
ne facilmente por métodos conocidos por ejemplo oxidando
el correspondiente compuesto de para~-fenilenodiamina con
hipoclorito de sodio o hivoclorito de calcio.

El compuesto de quinonadihaloimida empléado
en el presente invento incluye, por ejewplo, 1,4 benzoyui-
nona-dicloroimida, 1,4~benzoquinonamdibromoimida, y deri-
vados sustituidos por 2-metil, 2-metoxi~, 2-cloro-, 2-~bro
mo=~-, 2,5-dimetil-, 2,5~dicloro~, 2,6-~dicloro-, 2,6~dibro-
mo-, 2,3,6-tricloro~- y 2,3,5,0~tetracloro~- de las mismas.

El agente tawmponador empleado en el presen-
te invento incluye, por ejemplo, fosfato de hidrdgeno y di
sodio, fosfato de hidrdgeno y dipotisico, fosfato de dihi
drbgeno y sodio, fosfato de dihidrégeno y potasio, y ace-
tato de sodio y la mezcla de los misios,

El agente tamponador o amortiguador puede
ser empleado en forma de cristales anhidros o de cristales
hidratados y también en forma de una solucidn acuosa en el
caso en que la composicién sea una dispersibn acuosa.

La estabilidad en almacenamiento de los com
puestos de quinonadihaloimida es mejorada algo por la adi-
¢cidén de una cantidad muy pegueiia del agente tamponador o

amortiguador; sin embargo, es preferible que el agente amor

tiguador o tamponador sea afladido al compuesto de quinonadihg

loimida en una cantidad entre 1% y 100% en peso basada so=
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bre el peso del compuesto de quinonadihaloimida, y practi

camente se puede obtener una apropiada estabilidad en al-

< ==

macenaniento por la adicidn del agente tamponador eun una

cantidad entre 5% y 10 en peso, basado sobre el péébidel

coupuésto de guinonadihaloimida. Ca

RS

Es deseable qgue la cantidad a atadir ‘del’
agente tamponador o amortiguador sea hecha variar deﬁen-'
diendo de la clase o concentracidn del compuesto de .qui-
nonadihaloimida en la cowposicibn y dependien&o adanag_

del otro componente tal como el agente dispersante.

<~

Cuando la presente composici6h se utiliza
con el fin de tefilr, el agente tamponador o amdrtiguador
contenido en la composicidn tiene una accidn de tampon y
trabaja cono un agente auxiliar del tefiido en el bafio de
tefiido, ¥y no es nocesario que se utilice durante el tefii
do un agente auxiliar del tefiido de esta clase, si se aila
de una cantidad suficilente del agente tamponador a la com
posicibn de forma previa, y como resultado este hecho es
muy convehiente para la utilizacibn préActica. Desde los
puntos de vista de su accibn estabilizadora y de la utili
zacidn préctica, es preferible que se afiada a la composi=-
¢idn una gran cantidad de un agente tamponador.

En el caso de gue se preparen granulos, la
cantidad a afiadir del fosfato metilico anhidro debe ser
hecha variar dependiendo de la cantidad del agua conteni

da en la pasta de la quinonadihaloimida.
. ]

La composicidn del presente invento puede
ser obtenida mezclando simplemente dicheo compuesto de qui
nonadihaloimida y el agente tamponador. El agente tampo-

nador puede ser afladido al cowmpuesto de guinonadihaloimi-’

- 4 - K .
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da en cualquier momento opcional, a saber antes de la reac
cidn para la sintesis del compuesto de quinonadihaloimida,

durante la reaccidn, antes del aislamiento del producto

.

después que se ha terminado la reaccidn, en el aislamien-
to del producto, por ejemplo lavando el nroducto en un

filtro con una solucibdn acuosa de agente tamponador;.a
mientras el producto esti slendo mezclado con un agéh%e
dispersante o durante la peptizacibn. Ademds, el agente
tamponador puede ser afladido durante la molienda déi.ébg
puesto de quinonadihaloimida; o después de ellas

»8 ventajeso que el pH de la suspensién 6 de
la pasta del compuesto de quinonadiha}oimida sea caééjﬁeg
tro antes de mezclar con cl agente tamponador, y es prefe
rible, si es nececsario, que el coupuesto de quinonadihaloi
mida esté purificado o ncutralizado antes de afiadir el
agente tamponador.

Con el fin de utilizar la presente composi-
cidn para tefiir, la composicidn es producida de mancra que
el compuecsto de guinonadihalointida esté hien dispersado en
agua, y por esto es necesario que la counosicidn sea bien
mezclada o peptizada con un agente dispersante apropiado
en un proceso hustedo o seco de acuerdo con una manera cono
cida.

Las diversas clases de agentes dispersantes,
tales counlo agentes tensioactivos anionicos o no idnicos,
pueden ser euipleadis sin afectar a la estabilidad de la
composicién. Ejemplos de los agentes dispersanteé inclu
yen el producto de condensacidn con formalina del Acido

alcohil naftaleno sulfénico, sales del Acido alcohil ben

ceno sulfdnico o del Acido alcohil naftaleno sulfdnico,
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&steres de Aoido sulflrico del producto de policondensa-

cibn de bxido de etileno y alcoholes o alcohil fenoles,
tsteres de Acido sulflrico de alcoholes superiores,iéﬁl-
fonatos de lignina, y alcohilfenil, éteres de pdliet;len:
glicol., Entre estos agentes dispersantes,.es-especial;

mente preferible el producto de condensacibén con formali~

na del 4cido alcohil naftaleno sulfdnico. La presente com

<

posicidn puede contener ademds un agente adicional soluble
en agua, orginico o inorginico, el cual preferiblemente da

una solucidn acuosa neutra de la presente composiciln;- por
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ejemplo sulfato de sodio, cloruro de sodio, azucar dé-qa~
fla, dextrina y carvboximetil celulosa.

De acuerdo con el presente invento la pasta
es preparada mezclando el compuesto humedo de quinonadiha
loimida, el agente tamponador, y si es necesario, el agen
te dispersante y el agenfe adicional, en un orden opcio-
nal.

La pasta preparada mezclando en presemncia
de agua tiene una propicdad de fuerte aglomeracidn y no es
apta para preparar grinulos de la composicidn por la sim-
ple adicidn de diversos agentes adicionales solubles en
agua, con el fin de aumentar la viscosidad de la misma.

Y en el caso de gue el couwpucsto de quino=-
nadihaloimida sea mezclado con un agente humectante tal
como alcohol en ausencila de agua, se puede obtener una

pasta que tenga una propiedad de poca agloueracidn; sin

embargo la cowposicidn tiene la propiedad de un poder disper

sante demasiado bajo en agua, que no es deseable para la

utilizacidn préciica.

La anterior dificultad en el procedimiento
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para la formacidn de granulos de la couposicidn, debida a

la propiedad de aglomeracidn, es superada.por el procedi-

v

miento en el que la cantidad total o una parcial delfégeg
te tamponador es ailadida en una forma anhidra, tal ‘¢pmo
fosfato de dihidrbgeno y sodio o potasio anhidro, fesfato
de hidrbgeno y disodio o dipotasio anhidro, que es-h;£1
como estabilizador. Cuando el fosfato metilico anhi@ro
es afiadido a la pasta acuosa que contiene un compuesto, de
quinonadihaloimida, un agente dispersante y un agenﬁq’bdi
cional y'es bien mezclado, la propiecdad de aglomera¢ién
de la pasta desaparece gradualmente y la composicién‘éqe-
da en un estado apropiado para preparar granulos. ‘
Se considera que estos fendsienos consisten
en lo siguicnte, a saser que la totalidad o una parte del
fosfato metilico anhidro empleado retira agua de la pasta
en forma de agua de cristalizacidn para transformar el
fosfato metdlico hidratado y eleva la viscosidad de la com
posicidn y hace diswinuir la propiedad de aglomeracidn de
la misma por la accidn de las propicdades cristalinas pro

pias.

El método para preparar grinulos de la com-

.posicidn de acusrdo con el presente invento es ol siguien

te. Uné pasta hiimeda de uu commucsto de guinonadihaloimi
da, un agente dispersante y un fosfato de mectal alcalino,
en que la totalidad o parte del cual es anhidra, son colo
cados cn’un amasador en un orden opcional vy son bien mez-
clados, v después de esto la mezcla es configurada en gra
nulos por diversas clases de granuladores del tipo de ex-

trusor, y cs secada despufs. Ademnds si es necesario, los

granulocs son tamizados.
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Los granulos de la composi

ci6n son secados
uuy Thcilmente ya que los grénulos son porosgos y ticnen
un area superficial muy grande. ‘_-

Los polvos de la presente composici6ﬁ'§ueden
ser preparades mezclaando un compuesto de quincnadiligloi-~
mida seco y pulverizado con el agente tamponador y‘éi;es
necesario ademds con un dispersante u otro agente adicio—
nal, o secando la pasta de la presente composicidn, o la
pasta para los grinulos, y pulverizando despuls la torta
seca asi obtenida o pulverizando los grinulos por ugiiizg
cibén de un molino. _”i

La suspensidn de la presente composiciSn
puede ser preparada mezclando agua, un compuesto de quinog
naéihaloimida y un agente tamponador y, si es necesario,
ademis un dispersante y un agente adicional, o afladiendo
¥y mezclando agua con la pasta de la presente conposicidn.

La estabilidad de la composicidn del presen
te invento puede ser wedida por un andlisis cuantitativo
del compuesto de guinonadihaloimida en el curso de un es-
pacio de tiempo.

Bl compuesto de quinonadihaloimida conteni-
do en la presente composicidn es mis estable que el compues
to de guinonadihaloimida libre propiamente dicho. Por ejetl
plo, la pasta de la presente composicibn es sustancialmen
te estable durante tres meses a la temperatura ambiente,
mientras que la torta himeda de compuesto de quinonadiha-
loimida gue no contiene agente tamponador es casi descom-

puesta durante el aluiacenamiento de tres meses, incluso cuan

do el pH de la suspensidn en agua preparada con la misma es

, o -
.ta en el margen de 5 a 8 al comienzo de su almacenamiento.
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Los sizuientes ejeuplos estan dados simple~

mente con el fin de ilustracidn y no se pretende limitar

.

el alcance del invento a los ecjemplos. Las partes y los

porcentajes estén en peso.

BEJEMPLO I.- Yasta (Pormulacidn

TABLA I

- - -

Muestra nfunero 1

2 3 . control
Inérediente Partes
. . - . @ & o @
Quinonadicloroimida (hiuneda) 5,0 5,60 5,0 550
NaH, PO, . 2H,0 1,3 c,1 0,05 0
NaZHPﬁq.lBHQO 3,7 . 0,4 0,2 0
Hao (contenida en la anterior 5,0 5,C 5,0 5,0

quinonadicloroimida himeda)

o
(Como compucsto purac)

<

Los anteriores ingredicentes fueron mezclados

para formar una pasta de acuerdo con el procedimiento co=-

nocido.



(Estabilidad)

Disminucidn de la pureza, i

7 . . . N
pil de la sus de guinonadicloroimida alma

> pensibn en cenada en el tiempo Ce
agua prepara 50 -
Muestra da a partir ., - n s se- 5. se-
ne de la pasta Temperatura pine L hora manas | manas
Temp. am-
biente 0 0 1 5
1 6,5 110eC. 0 0,5 - -
1C 120eaC. 5,5 10,5 - B -
2 6,5 Temp. ata- o 0 1 5
: ! hiente
5 6.0 Temp. an- o o 1 6
! biente
Temp. am=- N
15 biente G 0] 3% descomp.
L b, 11¢cecC. L8 14,8 - -
(testigo) iacec. 15,2 descomp?& - -
& Tenmp. ail- =G
5 6,0 biente ° ¢ ) 3
20 ® 1a pasta de la muestira ne %4 (testigo) es neutralizada

al pH 6,C por Na,CO., es decir sin agente tamponador.
2 N
i "Degcomp," Significa descomposicidn.
Tal como se uumestra en la Tabla 2, la estabi

lidad de la vasta del nresente invento es muy superior a

25 la pasta que no contiene agente tamponador. BEstos efectos
no son perturbados vor la adicibn de un agente dispersan-
te, tal como el producto de condensacidn con formalina del
dcido alcohil naftaleno sulfdnico y de un agente inerte,

tal coimo carboxi metil celulosa.
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EJEMPLO 2.~ DPasta (For.-ulacidn)

Incredientes Partes .- ‘-
(como’ com-
Guinonadicloro~imida (hlmeda) 5,0 pu;stgopurq)
CHBCOONa.sﬁzo 4,0 -
CI‘I3 COOH 0,1 L.
I,0 (contenida en la quinonadicloro- L
®  dimida hGmeda) 5,0 e

Los antericres ingredicntes fueron mezclados
péra formar pasta, de acuerdo con el procedimicnto conoci-
do, . .

(Estabilidad) )

Se observd aquil la migma buena estabilidad

que la mostrada en la Tabla 2, muestra n2 1.

BEJRLPLO 3.~ c&uulos (Formulacidn)
Ingredientes Partes

Quinonadicloroimida 5,0

H,0 5,0

Producto de condensaciln con formalina -
del 4cido alcohil naftaleno sulfbnico. 5,0

NaH, PO, .2H,0 1,3

NazHP04 (anhidro) 3,7

Los anteriores ingredientes Ffueron uezclados
vigorosanente para dar gradualmente um polvo hlinedo con
propiedades de baja aglomeracidn. EL polvo hfimedo fué con
vertido en grinulos con un granulador y fué secado a una
temperatura de 7¢G2C a 9G2C, para obtener grinulos que se

digpergaban bien en agua y eran c¢stables.

- 11 -
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(Estabilidad)

- e ot e An S et o o i o

- - 4 s
pH de la sus Disminucion de la pure-
pensibn en za, % de quinonadiclo-
Formula agua prepara roimida almacenada en
cidn da a partir  Temperatura el tiempo de
de los granu "
== 2 gemanas 3 senanhas
los Y s
Granulos Temp. am- .
preparados 7,2 biente 0 “C,5
. B Temp. am- -
Testigo ; s .
it 6,¢ biente <0,5 2

& : . PPN ’ ; . A .
Testigo significa que la formulacidn no conticne nin

gln agente tamponador. Tal como se muesira en la Tabla 3,

la estabilidad de los grédnulos del presente invento es su

perior a la de los grénulos gue no contienen agente tampo

nador.

EJEMPLO 4&.- Suspensidn en agua (Formulacidn)
Ingredientes Partes

Quinonadicloroimicda . 50

NaHéP04.2H20 3,3

Na,HPO, . 12H,C . 8,5

Producto de condensacidn con formalina
del &cido alcohilnaftaleno sulfdnico o
del lignin sulfonato de sodio. 8,3

H20 . 100
Los anteriores ingredientes fueron bien dis-

persados para Lformar suspensidn.
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(Estabilidad)

e bt

.. . ; y
Disminucidn de la pureza, %

Formula~- de quinonadicloroimida alma
cibn pH Temperatura cenada en el tiempo de
30 win. 1 ho- 2 ho- 3 .ho- 1 se
ra ras ras mana
Temp., ambien 0 0 0 o S 5
te .
Suspcnsi?n 709C. 0,5 0,5 <0,5 (0,5j; ~
en agua 7,2 )
preparada ]
scac 2,0 2,5 3.3 5,0 . -
960C 35,6 3,5 8,0 11,0 -
Temp.aubien o o o 0,5 35
te
2 2 5 18,8 -
Testigo * 9,4 702C 75,5 9,7 18,
802C 10,0 - 15,1 30,8 42,2 -
902C 71 92 - - -

o R , o . R R
Testigo significa que la formulacidn no contiene nin-

elin agente tamponador. Tal como se muestra en la Tabla &,

la estabilidad de la suspensidn en agua del presente inven

to es superior a la de la suspensidn cn agua que no contie

ne agente tamponador,

EJENPLO 5.~

Polvo seco (Poraulacibdn)

Ingredientes Partes

Quinonadicloroimida

H20
NaHéP04.2H20

NaBHP04.12H20

- 13 -
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Los anteriores ingredientes fueron hien mez

clados para formar una pastia.

verizada para formar un nolvo seco

(Bstabilidad)

5 TABLA 5

La pasta fué secada y pul-

pH de la sus-
pensidn en
Formula- agua prepara-

Disminucidn de la pu
reza, % de guinonadi
cloroimida altiacena-

cibn da a partir Temperatura da en el tiempo de
del polvo se- .. -
- co. 2 meses’
10 .
Polvo se- Temp. am-
7,2 : 0
cO prepa- bhiente i
rado
Testico 9,k Temp. am-~ 5
© ! biente
15 Tal como se muestra en la Tabla 5, la estabi-
lidad del polvo seco del presente invento es superior a la
del polvo seco que no conticene agente tamponador.
BIJEMPLG 6.~ (Forwulacibn)
) Los derivados de quinonadicloroimida, enumera
20 dos en la Tabla 6 fueron formulados en una suspensidn en

agua, tal como se mostrd en el Ejemplo 4.

- 14 -
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(Estabilidad)

Disminucidn.de la pu
reza, % de derivados

Derivados de Agente pH de la de quinonadicloro-
quinonadi- tampo- suspensidn Teppe-~ imida, almacenados
cloroimida nador en agua ratura en el tiempo de
30 min. 2 horas
OCH3 .
_ _ con 7,2 7C9oC LG, 5 6,5
CIN“dNCI sin 9,4 705C 2,6 9,5
cH .
_ _ con 7,2 762C £0,5 £0,5 -
CI“g‘Nm sin 9,4 700C 2,5 8,0
Cl
N - con 7,2 7cec £0,5 £0,5
CIN'<::j;j”Cl sin 9,4 7¢0C 3,0 10,5
cl
con 7,2 702C £6,5 1
sin 9,4 702C 3,5 13,0

CIN= C"ENCJL
c1

Tal como se muestra en la Tabla 6, la estabi-

lidad de la suspensidn en agua del presente invento es supe

rior a la estabilidad de la suspensidén en agua que no con-

tiene agente tamponador.

Esta solicitud, que corrcsponde a la presenta

da en Japdn, el 19 de Agosto de 1965, bajo el ne 50.817/65

vy 50.018/65, se acoge a los beneficios del articulo 51 del

vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial.

- 15 -
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Los puntos de invencidn wropia ¥y nueva-que
se prescntan para que sean objeto de esta Patente de Tn~

, -~

vencidn en Espafia, por VEINTE afios, son los siguientes:

A

1.~ Mejoras en la preparacidn de composi-

ciones que consisten en un compuesto de quinonadihaloimi

AR
N :

da de la férmula 5 -

X--Nz‘-’-‘-N-X :

en la que X representa un Atomo de halbgeno elegido entre
cloro y bromo y el nficleo A puede estar sgstituidp por me
tilo, metoxi o un halbgeno elegido entre cloro y bromo, ¥y
al menos un agente tamponador, elegidokentre‘fosfatds de
metal alcalino y acetatos de-metal aléalino, que mantiene
el valor del pH de una soluciln acuosa entre 5 y 8.

. 2.~ Las mejoras de acuerdo con la reivindi
cacidn 1, en las que la composicidn contiene ademds un

agente dispecrsante.

[y

3.~ Las mejoras de acuerdo con la reivindi

cacidén 1, en las que la composicién contiene adends un agen
te inerte.

4.~ Las mejoras de acuerdo con la reivindi=-
cacidn 1, en las que el compucsto de quinonadihaloimida es
t4 elegido entre 1,%4-henzoquinonadiclorcimida y i,é-benzo-
quinonadibrornoimida y los derivados sustituidos por 2-meti

lg-, 2-metoxi-, 2~cloro-, 2-bromo~, 2,5-dimetil-, 2,5-di-

cloro-, 2,6-dicloro-2,6-dibromo~, 2,3,6~tricloro y 2,5,5,6~

- 16 -
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~tetracloro~ de las mismas.

5.~ Las mejoras de acuerdo con la reivindi-
cacidn 1, en las gue el agente tamponador es elegidéJéntre
fosfato de hidrégenc y disodio, fosfate de hidrégenéfi'di-
potasio, fosfato de dihidrdgseno y sodio, Fosfato de‘ﬂiﬁi-
drbdgeno y potasio, v acetato de sodio y la mezcla d;iéstos.

6.~ Las mejoras de acuerdo con la reivindi-
cacidn 1, en las que %a couposicidén estd en forma de pasta,
granulos, polve secco o suspensidn en agua. _ -

' 7.~ WMBJORAS EXN LA PREPARACICN DE COMPééiCIQ

NES QUE CONSISTEN EN UN COMPUESTO DE QUIN@NADIHALOIH?QA,"

Tal y como se ha descrito en la Memoris‘que
antecede, y con los fines que se han ;specificado.

Esta Memoria consta de 17 hojas escritas‘por
una sola de sus caras.

Madrid, BUCI.H@ )

P. A.
Albery)de

EOFCG.- - 17 -
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