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PATENTE
DE
INVENCION

por "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE AGENTES PULVERULEN-
T0S NO DESPRENDEDORES DE POLVILIO" a favor de la firma suiza
AGRIPAT, S.A., domiciliade en BASILEA (Suiza).

MEMORTIA DESCRIPTIVA

Este invento se refiere a un procedimiento para
la preparacidn de agentes pulverulentos qﬁe no levantan pol-
villo, los cuales contienen materias activas orgénicas sdli-
das, en particular solubles en agua, del grupo de los produc-
tos quimicos pera la agricultura, asi como a los agentes pul-
verulentos que no levantan polvillo obfenidos por este pro-~
cedimiento,

Machas de las materies activas orgénicas sdli-
das empleadas en la proteccidn de las plantas y, en general,

como productos quimicos para la agricultura (como herbicidas,
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antiparasitarios, fungicidas vegetales, bacteriostaticos,
fertilizentes, quelatos, etc.) se manejan y se ofrecen en
forma de polvo fino y presentan la gran desventaja de que
suelen levantar mucho polvillo, por ejemplo durante el en~
vase, el transporte y el empleo. Este polvillo constituye
una grave molestia para las personas que han de manejar ta-
les agentes, sobre todo cuando se preparan caldos de asper-
sidn a base de polvos de materia activa solubles en agua. Si
las particulas del polvillo son solubles en agua, suelen
irritar las mucosas de manera insoportable, 1o cual no sélo
es molesto y, desde el punto de vista higiénico, objetable,
sino que a causa de la accidn irritente y de la toxicidad
que con frecuencia tienen las materias activas puede condu-
cir a perjuicios para la salud y alergias.

En consecuencia, se han propuesto ya medidas
para reducir o0 eliminar el levantamiento de polvillo de ta-
les agentes pulverulentos. Asi, el levantamiento de polvillo
puede obviarse en cierto modo =i los respectivos preparados
pulverulentos, después de obtenidos de un medio acuoso, noA
se secan por completo o blen se humedecen consecutivamente,
para que contengan sgue todavia. Pero estos polvos hﬁmedos,
segin demuestre la experiencia, se vuelven a secar répida-
mente durante el almacenamiento, si no se los guards en re;
ceptéculoé completamen%e impermeables al vapor de agua, ¥y
més tarde vuelven a levantar polvillo.

También se ha propuesto ya preparar los polvos
por molturacidn en presencia de aceites humectantes; puede

asi reducirse un poco el levantamiento de polvillo, pero de
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ningﬁn modo eliminarse por completo. Asimismo se ha inten~—
tado ya transformer los polvos en granulados por empleo de
aglutinantes solubles en agua, como la dextrina, veliéndose
de presidn; se disminuye asi considerablemente la capacided
de répida disolucidn en el agua (por ejemplo, al preparar
caldos de aspersidn) y a pesar de ello se forma polvillo
con estos granulados. Ademds, por otros motivos todavia, no
todos los preparados en forma de polvo pueden reemplazarse
por granulados.

Dado que la preparacidén de productos gue no
levanten polvillo se acompafia, pues, de dificultades consi-
derables, hoy se ha pasado a poner en el mercado estos pre-
parados productores de polvillo en envases de alcohol poli-~
vin{lico (PVA), solubles en agua. Ia bolsa de alcohol poli-
vin{lico que contiene el preparado se halla, para protegerla
de la humedad y para asegurar el necesario contenido de agua
de la 1lémina de PVA, en una bolsa exterior, soldada por
todos lados, que estd hecha de un papel apropiado forrado
de pléstico. El consumidor abre esta bolsa exterior y vacia
la bolsa interior de PVA directamente en la cantidad de sgua
previamente dispuesta. En este caso pueden prepararse caldos
de aspersidn sin que se levante polvillo. Envases de esta
clase se hallan ya en el comercio para el dinitroortocresol,
por ejemplo. Sin embargo, estos envases son caros y pars

hacerlos se necesitan mdquinas envasadoras especiales y lo-
cales climatizados, porque la lamina de alcohol polivinilico

ha de presentar, como se sabe, cierto contenido de agua para
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mantenerse flexible y estar protegida del riesgo de rotura.

Ahora se ha descubierto uﬁ nuevo procedimiento
con el cual se evitan estas desventajas y que permite. obtener
agentes pulverulentos no levantadores de polvillo que con-
tienen materias activas orgénicas sdélidas, del grupo de los
productos quimicos para la sgricultura, o mezclas de varias
de tales materias activas..

El procedimiento de este invento se caracteriza
por mezclarse por lo menos una de tales materias activas, en
particular soluble en agua, en forma de polvo, agua y por lo
menos un agente retentor de la humedad, higrosedpico, poco
volatil y soluble en agua, en tal proporcidn cuantitativa
que se origine un polvo himedo grumoso, cuyo contenido de B
agua se mentiene esencialmente inalterado durante el almace~
namiento. De preferencia se utiliza el mismo tiempo durante
la operacidn de mezcla une materie tensioactiva, incorporan-
dola al polvo que se exonera de polvillo. El polvo de mate-
ria activa, para la mixturacidn con los demds ingredientes,
se rocia de preferencia con una solucidn, emulsidn o suspen~
sidn acuosa'(efentualmente provista de humectante) del agente

higroscdpico retentor de la humedad.

Medisnte la incorporacidén de una substancia
tensioactiva, coﬁo por ejemplo un humectante o un emulgente;
al polvo que se estd formendo, se aumenta mucho, en particu#
laer, la humectabilidad de los polvos de humectacidén difieil.

Ta mixturacion de los ingredientes se éfectﬁa

en un aparato mezclador ordinario, durante el rociado del



de la humedad y, evenitualmente, de la substancia tensioac-

tiva y puede realizarse sobre uma cinte transportadora.
Normelmente se prepers en primer lugar una
5. golucidén, emulsidn o suspensidn acuosa del agente retentor

de la humedad, la cusl contiene eventualmente también la
substancia tensioactiva, y se la mezcla Intimemente con el
polvo de materia activa que se ha de exonerar de polvillo.
Tas substancias tensioactivas sdlidas pueden tembién mez—

10, clarse previamente con el polvo de materia activa, y enton-
ces se afiade a continuacidn la solucidén acuosa del agente
retentor de la humedad.

. Tas cantidades de los ingredientes de la mez-

cla pueden oscilar dentro de amplios limites segin la natu-

15, releza de la materia activa pulverulenta; pero, & ser posi-
ble, deben elegirse tales en cada caso que se egtablezca un

equilibrio en la reserve de humedad del polvo himedo obtenido,

es decir, que en el almacenamiento del polvo al pire se ceda
tanta agua al ambiente, més o menos, como se tome de él. Las

20, proporciones cuantitativas més favorables para cada composi-
cidn de polvo de materia activa pueden averiguarse mediante
ensayos previos, Ia cantidad de agua que ha de emplearse se
determine también teniendo en cuente si el polvo inicial de
materia activa estd completamente seco o ya estéd himedo.

25, La cantided de agua y de agente higroscépico re-~
tentor de la humedad que conviene para la preparacidén de un

producto final himedo y grumoso que sea homogéneo se elige
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por lo tanto de modo que el producto final no levante ya
polvillo, pero por otra parte no esté demasiado himedo ni -
aglomerado en grandes terrones. Por lo general la cantidad
que se emplea de solucidn acuosa de agente retentor de la
humedad es de 1,5 a 30 %, en particular de 2 a 10 4 y pre-
ferentemente del 5 %, calculado respecto al peso del'polvo
de materia activa seca que se ha de tratar. Ia relacidn
del total de agua (incluido el contenido de humedad del pol-
vo inicial) respecto a la substencia higroscépica se determi-
ne segin lag propiedades fisicas de la mezcla que se origina
¥y es normalmente de 9:1 a 2:3 (soluciones del 10 al 60 %) ¥y
preferentemente de 4:1 2 2:3; pero pueden emplearse también
relaciones cuantitativas mutuas mis bajas o mas altas.

Bl contenido de la solucidn en substancia ten~
gioactiva es por lo general de 1 a 10 %; pero tembisn canti-
dades més bajas pueden dar el resultado perseguido, o0 es po-
sible que segin la naturaleza de la substancia tensioactiva
y del agente retentor de la humedad deban emplearse concen-
traciones mas altas,

Mediante el procedimiento de este invenlo se
forma élrededor de las diversas particules de materis activa
una capa fina y de humedad constante del agente higroscépico.
Las particulas mas pequeiias del polvo, de menos de 44 micras
de diametro, que son responsables del molesto polvillo quedan
entonces pegadas a las particulas mds grandes de materia ac-
tiva, de 100 micras y mas por ejemplo; y asimismo se adhieren

entre s{, constituyendo particulas més grandes, que ya no en-
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gendran polvillo, Mediante la eliminacidén de la polvareda
¥ el aumento del contenido de humedad del polvo Que as{ se
obtienen, se disminuye también considerablemente, y ain se
excluye, el peligro de explosiones ocasionadas por el polvo
o, en el caso de materias fdciles de inflamar, el incendio
de éstas.

Con el empleo simultémeo, segun se prefiere,
de substancias tensioactivas se originan también otras venta-
jas importantes: por la reduccidén de la tensidn superficial
de le solucion acuosa de tratamiento, ésta puede durante la
operacidn de mezcla penetrar con mas facilidad entre las
particulas del polvo y extenderse en torno a ellas. Se asegura
as{ una ligazdn mejor y mas regular de las porciones del polvo
entre si, lo cual conduce por lo tanto a que sea ligera, como
se persigue, la aglutinacidén de las particulas de polvo por
el agente retentor de la humedad, manteniéndose una estruc-
tura grumose del polvo. Las particulas del polvo, y asimismo
las porciones finas de 8ste, se adhieren por lo tanto més
uniformemente entre si por la formacidn de una capa que no
se seca. Se origine un sistems mévil, por cuanto las parti-
culas del polvo pueden ciertamente deslizarse unas junto a
otras, pero sin que se liberen particulas fin{simas formado-
ras de polvillo,

La adicidn de materias tensioactivas mejora ade-
més la humectabilidad de los agentes pulverulentos, lo cual
congtituye una gran ventaja sobre todo para la preparacidén de

caldos de aspersidn. Machos polvos de materia activa son cier-
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tamente solubles en agua, pero dificilmente humectables, de
modo que la rapidez de disolucion de tales polvos solubles en
agua en los caldos de aspersidn, sin empleo de humectantes,
es relativamente pequeiia.

Los polvos preparados segin este invento y con
empleo simultaneo de materias tensioactivas son, por lo tanto,
polvog exentos de polvillo, grumosos, derrmmables, almacena-
bles y bien humectables.

En calidad de productos quimicos para la agri-
cultura orgénicos y que pueden exonerarse de polvillo por el
procedimiento de este invento entran en comsideracidn, en pri-
mer término, los complejos metdlicos pulverulentos y solubles
en agua de etilendiamina-dcido bis-(o-hidroxifenilacético) y
otras sales metdlicas complejas, englobadas en el concepto
general de "quelatos metdlicos" y empleadas para combatir los
fendmenos de deficiencia de oligametales en lag plantas (clo-
rosis), de dpidos mono- o di-etilenpoliamin-poliacéticos, even-
tualmente substituidos, que se conocen en el comercio como
"gecuestrenos", Por tales cabe entender sobre todo los quela-
tos de hierro; cobre, zinc, manganeso y magnesio. Ademés
de estos quelatos merecen mencionarse todavia en primer tér~
mino, como polvos. de materia activa que segin este invento
pueden exonerarse de polvillo, otros fertilizantes orgsnicos
¥y asimismo herbicidas, como por ejemplo las sales alcalino-
metdlicas, solubles en agua, del dcido 2,4-di-clorofenoxiacé-
tico, del dcido 2,4,5-triclorofenoxiacético y del Acido 2-

metil-4~-cloro~-fenoxiacético, 1o mismo que herbicidas como las



10.

15.

20,

25,

sales alcalinometdlicas y amdnicas del Ainitro-ortocresol,

¥y clorofenoles hactericidas y fungicidas como el pentacloro-
fenol, el éter 2,4,4'~tricloro-2'~hidroxidifen{lico y sus sa-
les alcalinometdlicas.

Como es 10gico, también pueden exonerarse de
polvillo por el procedimiento de este invento cualesquiera
otros productos quimicos para la agricultura que sean orgé=

nicos y pulverulentos, como agentes antiparasiterios, fungi-
cidas, etec.

En concepto de agentes retentores de la hume~
dad higroscdpicos, solubles en agua y poco voldtiles que pue-
den hallar empleo pare el procedimiento de este invento cabe
mencionar los siguientes grupos de materias: alcoholes poli-
valentes, que también pueden presentar atomos de oxigeno li~
gados por éter, como por ejemplo el 1l,2-etilenglicol, el 1,2-
y el 1,3~-propilenglicol y otros glicoles, la glicerina y
otros polialcoholes higroscdépicos y polietilenglicoles (car-
bowaxes), lo mismo que sales inorgsnicas y organicas higros-
cépicas, como por ejemplo el acetato aménico. Igualmente en-
tran en consideracidn como agentes retentores de le humedad,
en principio, otras substancias mas 0 menos higroscdpicas,
como lejfa residual sulfitica, dextrinas, sorbita, pentosanos,
hexosanos, ete. Asimismo pueden emplearse mezclas de do0s o

mas de las materias que se han indicado.

En concepto de substancias tensioactivas que,
para acrecentar la humectabilidad y mejorar el envolvimiento

de las particulas con la solucidn acuosa de agente retentor
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de la humedad, pueden preferentemente emplearse al mismo tiem-
po, entran en cuenta los humectantes y emulgentes tanto no
ibnicos, anidnicos y catidnicos como anféteros. En este as-
pecto se prefieren las materias tensioactivas no idnicas,

pues son de por si higroscdpicas y, la mayoria de las veces,
liquidas.

Entre - las materias tensioactivas no idniecas
cabe citar a t{tulo de ejemplos: los productos de condensa~
cidn con 6xido de etileno de aminas alifdticas, éteres hi-
droxietilglicdlicos de monoalquilfenoles y dialquilfenoles
con 5 a 15 radicales de dxido de etileno por moléeula y 8 o
9 &tomos de carbono en el radical alquilico, éteres polieti-
1englicélicos 8e alcoholes grasos, con 5 a 20 radicales de
6xido de etileno por molécula y 8 a 18 &tomos de carbono en
la poreidn de alcohol graso, y los productos de condensaqién
de 6xido de etileno/éxido de propilenmo.

En concepto de materias temsioactivas anidnicas
cabe citar: los aceites minerales muy sulfonados, la sal 8d-
dica de la oleilmetiltaurida, las sales sédicas de aceites
minerales parcialmente sulfonados, con pesos moleculares
medios de 550 a 600, el sulfonato sddico de laurilo; asimis-
mo, los sulfonaios de alquilarilo,.las sales alcalinas y al-
calinotérreas del dcido dibutilnaftalinsulfénico, los sulfatos
de alcoholes grasos, como las sales de hexadecanoles, hepta~
decanoles y octadecanoles sulfatados y las sales dg éteres po-
liglicélicos de alcohol graso sulfatados.

Entre los agentes tensioactivos catidnicos caw-

be mencionar: el cloruro de esteariltrimetilamonio, el clow
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ruro de dialquildilaurilamonio, el cloruro de laurilpiridi-
nio y los cloruros de alquil-aril-imidazolinio,

‘ Por Ultimo, merece citarse la sal sddica del
deido N-lauril-beta~amino-propidnico como representante de
ung materia tensioactiva anfétera utilizable,

Los ejemplos que siguen sirven para la expli-
cacidn mds detallada del invento. En ellos, las partes signi-
fican partes en peso y las temperaturas estan indicadas en

grados centigrados.

EJEMPL O 1

En un aparato mezclador aproplado se depositan
100 partes de un polvo molido y seco de sal sddica del com-
plejo de hierro de etilendiamina~acido bis-(o-hidroxifenil-
acético), que se conoce con la designacidn registrada "Se-
questren 138 Fe!", A esta carga se afiaden mezclando, en el cur-
80 de 20 minutos, 16,5 partes de una mezcla constituida por
47 partes de agua, 47 partes de glicerina y 6 partes de éter
monoestearil-dietilen~triamin-poliglicdlico, como humectante,
y se prosiguc la mezcla durante 5 minutos. Se obtienen 116,5
partes de un producto gue no levanta polvillo, en forma de
grumos finos y de la composicidn siguiente:
88,0 4 de "Sequestren 138 Fe"
6,5 % de agua
4,8 % de glicerina y
0,7 % de éter monoestearil-dietilen~triamin

~poliglicélico.
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EJEMPLO 2

En una mezcledora emasadors de paletas o en
una mezcladora Drais, 94,5 partes de polvo que desprende pol-
villo y que estd compuesto por la sal sddica del complejo de
hierro de etilendiamina-dcido bis-(o-hidroxifenilacético)
(Sequestren 138 Fe) se rocian uniformemente con 5,5 partes
de una solucidn que contiene 55 % de agua, 40 % de propilen~
glicol y 5 % de un sceite mineral parcialmente sulfonado,
como humectante. Se prosigue mezclando hasta que se ha ori-
ginado un polve de color pardo obscuro, que no levanta pol-
villo y que tiene consistencia grumosa.

Ta humectabilidad de este polvo se determind
de la manera siguiente: Se esparcid 1 g del polvo, a través
de un tamiz de 2 mm de eanchura de mallas, sobre 1 litro de
agua y luego se midid el tiempo que se necesita hasta que el
polvo se ha humectado por completo.

Para el polvo inicial, no tratado segin el in-
vento, el tiempo de humectacidn fué, segun el contenido de
humedad, de 40 segundos a mas de 1 minuto, mientras para el
polvo exonerado de polvillo conforme al invento el tiempo de

humectacidn fué sélo de 4 segundos.

EJEMPILO 3

Bn une mezcladora-amasadora de paletas, 94,8
partes del mismo polvo de quelato de hierro, fuertemente des-
prendedor de polvillo, que se ha citado en los Ejemplos 1 y 2

(Sequestren 138 Fe) se rocian con 5,2 partes de una solucidn
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constituida por 55 % de agua, 40 % de propilenglicol y 5 %
de una sal sddica asnionactiva de wna mezcla de sulfato de al-
cohol graso, como humectante, El polvo no desprendedor de pol-
villo que asi se obtiene presenta consistencia migosa y color
pardo obscuro y es almaceneble, por cuanto el contenido de

agua no varia perceptiblemente durante el almacenamiento.

EJEMPLO 4

En una mezcladors apropiada, 95,5 partes de
polvo desprendedor dé polvillo, constituido por la sal sédica
del dcido 2,4-diclorofenoxiacético, se rocia uniformemente
con 4,5 partes de una solucidn comstituida por 55 % de agua,
40 % de propilenglicol y 5 % de un éter nonilfenilpolietilen-
glicblico con 9 a 10 radicales de 6xido de etileno en la molé-
cula. Se origine un polvo ligeramente nudoso, no desprendedor
de polvillo y que se humecta muy bien (tiempo de humectacidns
3 segundos),

El rociado del polvo de materia activa con la
citada solucién,'en lugar de realizarse en un aparato mezcla-
dor, puede realizarse también sobre wna instalacidén transpor-
tadora, por ejemplo sobre una cinta transportadora o un tor-

nillo sin f£in.

EJEMPLO 5

98,3 partes de un polvoe fuertemente desprende—

dor de polvillo, constituido por la sal aménica de dinitro-
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orto~-cresol, se rocian en una mezcladora, con rotacidn, con
1,} partes de una solucidn que se compone de 85 % de agua, 10
% de acetato aménico higrosedpico y 5 % de un humectante del
grupo de los aceites minerales muy sulfonados. Se origina un
polvo no desprendedor de polvillo gque se humecta muy bien
(tiempo de humectacidn: 2 a 4 segundos, en lugar de 10 se-
gundos para el polvo inicial), se derrama bien y en condicio-

nes normales es almacenable sin pérdida de agua.

EJEMPLO 6

Se disuelven en 95 partes de agua 20 partes ‘
de acetato de amonio higroscépico, se afiaden 5 partes de un
aceite mineral muy sulfonado, como humectante, y se emulsiona
la mezcla mediente sacudimiento. 6,5 partes de esta emulsidn
se rocian, en una mezcla@ora apropiada, uniformemente sobre
93,5 partes de polvo fuertemente desprendedor de polvillo,
a base de la ssl amdnica de dinitro-orto-cresol, Se origins
un polvo no desprendedor de polvillo, nudoso, que se derrama
bien y se humecta muy bien y que puede desleirse sin dificul-

tades para formar un caldo de aspersidn.

- am e e e wm e
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Descrito el objeto del presente invento se de-
claran nuevas y de propia invencion las siguientes reivindi-
caciones con prioridad de la solicitud de patente suiza

ne 12 652/65 del 10 de Septiembre de 1.965.
5

1.~ Procedimiento para la preparacidn de agen-
tes pulverulentos no desprendedores de polvillo que continen
materias activas orgénicas, 86lides, del grupo de los pro-
ductos quimicos para la agricultura, caracterizado por mez-
clarse por lo menos una de tales materias activas, en parti-
10, cular solubie en agua, en forms de polvo, agua y por 1o menos
un agente retentor de la humedad higroscépico, soluble en
agua y poco voldtil, en tal proporcién cusntitativa que se

origine un polve humedo grumoso cuyo contenido de agua se

mentiene en esencla inalterade durante el almacenamiento,
15.

2.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 1,
caracterizado por emplearse ademds conjuntamente, durente la
operacién de mezela, una materia tensioactiva, que se incor-

pora al polvo que se ha de exonerar de polvillo.

20,
3.~ Procedimiento segmin la reivindicacidén 1, ca-

racterizado por mezclarse o rociarse el polvo de materia

activa seco y desprendedor de polvillo con una solueidn,

emulsidn o suspensidn acuose del agente higroscdpico reten-

A
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tor de la humedad.

4.~ Procedimiento segun las reivindicaciones 1 a
. o 4
3, caracterizado en que la solucidén, emulsién o suspensidén

acuosa empleada contiene la materia tensiocactiva.

5.,- Procedimiento segin la reivindicacién 1, ca-
racterizado por emplearse como material de partida un polvo de

materia activa no completamente seco.

6.~ Procedimiento segin las reivindicaciones 1 a
3, caracterizado por emplearse come materias activas orgénicas

golubles en agua quelatos metdlicos molidos hasta polvo,

7.~ Procedimiento segin-la reivindicacidn 6, ca-
racterizado por emplearse como materias activas complejos me-
t4licos, molidos hasta polvo, de dcidos mono- o di-etilen-po-

liamin—poliacé_jioos, eventuslmente substituidos.

8.~ Procedimiento segin las reivindicaciones 1 a
3, caracterizado por emplearss, como materia activa herbicida
actuante en el sentido de hormons vegetal, un acido fenoxi-
acético clorado, o respectivamente una sal del mismo, en

forma de polvo.

9.~ Procedimiento segin las reivindicaciones 1 a
3, caracterizado por emplearse como materias activas sales pul-

verulentas de dinitro-orto-cresol.

10.~ Procedimiento segin las reivindicaciones 1 a
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3, caracterizado por emplearse como materias activas clorofeno-

les, y sus sales alcalinometdlicas, de acoidn bactericida y
fungicida.
11.- Procedimiento segim la reivindicacidén 1, carac-
1]

terizado por emplearse como agente higroscdpico retentor de

la humedad alcoholes polivalentes.

12,- Procedimiento segin la reivindicacidén 1, carac-
terizado por emplearse como agente higroscépico retentor de

la humedad acetato de amonio,

13.- Procedimiento para la preparacibén de agentes

pulverulentos no desprendedores de polvillo.

Segun se describe y reivindica en la presente memo-
ria descriptiva que consta de 17 hojas foliadas y escritas &

méquina por una sola de sus caras.

Madrid, a 9 de Septiembre de 1.966.

DP. 2o JAIME ISERN

{i:;;7é::;”_me,__
S

M

Fismado: LUIS REY PADILLA
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