PATENIE DE INVENCION

N.(6159)IM/E.5544.

Memoria Yesoripliva
Jaﬁe:

"PROCEDIMIENTO DE BLANQUEC DE HILOS, FIBRAS
'Y FILAMENTOS DE RAYON VISCOSO".

gﬁcﬁ‘ani‘w SNIA VISCOSA SOCIETA'NAZIONALE INDUSTRIA
APPLICAZIONT VISCOSA S.p.A., entidad iteliana,
residente en: Via Cernaia, 8, MILAN, Italia.

El presente invemto se refiere a un proce-
dimiento para la sjecucidn de los tratamientos deno-
minados de desulfuracidn y de blangueo de hilos, fi-
lamentos y fibras de rayon viscoso, procedimiento que

5. permite la desulfuracion y el blanqueo, ya sea de los
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hilos y filamenxoé destinados a ser transformados
posteriormente en "mecha", ya sea de 1los hilos y
filamentos destinados a la utilizacidn en forma de
hilos contimuos, siendo el tratamiento, segin el
invento, en este. caso, aplicable incluso = los hilos
¥ filementos enrollados en bobinas y en madeja.

Jebido es que, en la actualidad, los hilos
e hilados de rayon, en la condiciodn en qus 8e encuen-
tran a la salida del bafio de coagulacién, deben some-
terse en general a una serie de operaciones, en primer
lugar de desulfuracion en liquido alealino -de menera
t{pica, en solucidén de sosa céustica, carbonato sddico
y sulfato sédico- y a continumeidn de blanqueo, en ge-
neral en soluciones de hipocloritos. Estas operaciones
deben alternar con fases de lavado y, en particular,
cuando se efectian sobre la mecha, incluso con fases
de secado. De cualquier forma, esta serie de operacio-
nes exige un tiempo considerable y el empleo de varias
instelaciones complejas. Ademés, el escaso poder de
penetracidn de los agentes liguidos utilizados impone
limitacionss en los que respecta al tiempo de trata-
miento, dimensiones, cantidad, etc., de las materias a
tratar. Por ejemplo, cuando se opera sobre madejas, las
dimensiones y el grado de secado de éstas deben mante-
nerse dentro de limites establecidos de antemano.

Es bien conocida, segin la técnica y la lite-
ratura publicada el respecto, la fase de desulfuracidn
en: solueidén alcalina -mencionada més arribe- en la cual
el azufre, en sus diversas formas, es eliminado del pro

ducto. 4 esta fase sigue, después del lavedo previo
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con agua depurads, segin se indica, un tratemiento de
blanqueo en soluciones de hipocloritos en general,
que sirve para eliminar la coloracidn nociva del hilo
en esta fase,

Segun el invento, se ha comprobado con sor-
presa que puede obtenerse una accidn completa y extre
nademente eficaz tratando dichos hilos o hilados por
un agente oxidante en estado gaseoso, de una manera
t{pica, por cloro gaseoso u ptros gases eventuales
que posean un poder oxidante, tales como, por ejemplo,
el bidxido de cloro, el oxigeno o el aire ozonizados,
¥ similares., Se ha comprobado igualmente con sorpresa
que un tratamiento por agentes oxidantes en.lés condi-
ciones mencionadas, efectuado sobre hilos o hilados
esencialmente como los que provienen de la hilatura,
permite alcanzar en un tiempo de tratamiento extrema-
damente breve, del orden de algunoes mimtos, un grado
de pureza y de blancura muiy elevado.

EL 0.1lo0s gases oxidantes pueden diluirse
con gases 0 vapores esencialmente inertes a la accidn
oxidante, 0 escasemente activos en las condicionss del
tratamiento,

Los hilados obtenidos con ayuda de dicho tra
temiento se presentan practicamente desulfurados, es
decir con un contenido de azufre, o compuestos sulfu-
rados, insignificante o, de cualquier forme, que entra
dentro de los limites aceptables en este campo, pudien
do, pues, omitirse un tratamiento de desulfuracion es-
pecifica, aunque su ejecucidn a t{tulo auxilier y even

tuelmente en medida reducida, no sea suscepbtible de
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El empleo del cloro en estado gaseoso re-
sulta conveniente, tanto desde el punto de vista de
economia del tratamiento, como por otras razones que
se explican més adelante, combindndose la accidn
blangueadora del cloro, siempre en medio gaseoso, con
la accidn desulfurante, la cual, como queda dicho,
permite reducir o eliminar el azufre -o los compuestos
sulfurados- en las diversas formas bajo las cuales se
presenta en el hilo,

Debe entenderse que, por la expresion "ac-
cidn desulfurante", el y como se ha empleado en Los
fines del presenxé invento, se quiere significar um
accidn que no implica desnecesarismente la eliminacidn
material de todo el azufre presente bajo forma elemen-
tal o de compuesto, pero que si 1lleva consigo la trans
formacion del azufre y de los compuestos sulfurados
presentes originalmente, en otros compuestos no noci-
vos y sucesivamente eliminables en el curso de ulte~
riores tratamientos y lavados conocidos,

El procedimiento caracteristico, segin el
invento, que se realiza en presencia de agentes
oxidantes gaseosos, puede efectuarse con preferencia
sobre hilos y filamentos contimtos, ya sea mientras .
éstos son alimentados en forma de cintas, para ser
sucesivamente reducidos a mecha o enrollados en bobi-
nas, o bien cuando dichos hilos y filamentos se encuen
tran en estado enrollado, por ejemplo, en la forma de-
signada bajo el nombre de "madejas", o en bobinas.

Se ha comprobado ademés que el empleo del
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agente oxidante en forma gaseosa, permite eliminar
précticamente cualquier 1f{mite diménsional y/o de
secado de la masa de hilos o filamentos a tratar, En
particular, el procedimiento, segin el invento, puede
efectuarse con preferencia sobre cintas de hilos o
filamentos de un denier global muy elevado, asi como
sobre madejas de importantes dimensiones y de un ele-
vado grado de secado, sin que ello pueda perjudicar
la uniformidad del tratamiento y el elevado grado de
blancurs en todos los puntos de la masa tratada, pues-
to que el gas puede penetrar répidamente por toda la
masa en tratamiento.

Cuando el procedimiento del invento se efec-
tda sobre hilos conbtimios unidos en forma de cinta,
destinados, por ejemplo, a la wlterior transformecidn
en mecha, estos hilog pueden alimentarse conveniente-
mente mediante un movimiento con preferencia ~pero no
exclusivamente~ descendente en el interior de una ¢o-
lumna en la cual se crea y mantiene una atmosfere ga-
seosa oxidante, mientras que en el caso de las made-
jas, el procedimiento podréd ejecutarse en autoclave
u otro medio quimico apropiado.

Innecesario es decir que en la disposicidn
¥y el ejercicio de las instalaciones y equipos desti-
nados a la ejecucidn del procedimiento, segin el in-
vento, deberan observarse las condiciones mds apropia-
das que permitan evitar pérdidas de eloro, u otro agen
te oxidante en estado gaseoso, haecia el exterior. Por
ejemplo, en el caso de tratamiento en medio gaseoso

efectuado sobre cinta de hilo que se desplaza por el
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interior de una o varias columnes verticsles, podran
preverse medlios de estangueidad a la salida de la o

de las columnes, pudiendo estos medios servir a su
vez, 81 ha lugar, para la realizascidn de un bafio que
tenga por objeto eliminar o transformer los compues-—
tos o0 productos susceptibles de acarrear sucesivamente
fendmenos de coloracidn indeseables.

De cuanto antecede se desprende la importan-
cia de las ventajas técnicas e industriales del pre-
sente invento. Hasta shora, las publicaciones sobre la
industria no han mencionado jamds la posibilidad de
combinar en una sola fase de tratamiento la desulfurs-
cidén y el blanqueo, ni la de efectuar la desulfuracidn
0 el blangueo -0 cualquier otro tratamiento que una en

una fase Unica estas dos acciones sobre hilos de rayon,

. en medio oxidante gaseoso,

La gran repidez con la cual el agente oxidan
te en estado gassos0 ejerce en profundidad las dos ac-
ciones mencionadas de desulfuracidn y de blanqueo, y
el grado de blancura excepcionslmente alto as{ obteni-
do, constituyen factores de progreso de. importancia
fundamental en la técnica y la industria del ramo, en
vista de los rendimiento cualitativos y cuantitativos
que psrmiten realizar.

Debe quedar bien entendido que el invento
puede aplicarse por medios e imstalaciones diversas,
facilitédndose las soluciones enteriores a t{tulo puT 8-
ménte ilustrativo. En el plano anexo, que muestra es-
quemdticamente los medios que permiten la realizacidn

de estas soluciones:

-
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La figura 1 representa la sucesion y combi~
nacidn de fases tipicas del procedimiento, segin el
invento,

Las figuras 2 y 3 representan esquemdtica-
mente soluciones tipicas para el tratamiento de hilos
continuos unidos en cinta y, respectivamente, devanados.

La figura 4 representa, en seccidn sobre un
plano vertical diametral, con supresiones para hacer
visibles ciertas partes interiores, un ejemplo de eje-
cucion de un tretemiento efectuado sobre hilo enrollado
en msdeja,

Segin se muestra esquemdticamente en la figu-
ra 1, el procedimiento, Segin el invento, consiste, de
una menera genersl, en trabtar los hilos o hilados, en
la condicidn en que son entregados por una instalacidn
de hilatura, es declr, a su salida del badio de cozgu~
lacion (indicedo globalmente por A), en un espacio o
medio encerrado B en sl cual reina una atmdsfera ga-
seosa oxidante C, de cloro, por sjemplo, y a la selida
del cual la materia, gue presenta un grado de blancura
ya excepcionalmente elevado, puede ser enviada - como
se ha esquematizado en D- a los tratamientos posterio-
res de lavado y de terminado corrientes, empleando
eventualmente, para el lavado, soluciones dcidas gue
permiten la eliminacidn antes mencionada de eventuales
productos de la reaceidn entre el cloro ¥ los compues-
tos sulfuredos.

En la forma de realizacidn de la figura 2,
se envia una cinta 10 que reune un gran mimero de

filamentos, a la parte superior 11 de una columna 12
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que contiene una atmosfers gaseosa oxidante 13 alimen-
tada por una fuente apropiada 14. La estanqueidad en
la base de dicha columna 12 puede realizarse por medio
de un recipiente 15 que contiene un 1iquido 16 el cual,
particularmente en el caso en que dicha atmésfera ga-
seosa 13 estd constitufda por cloro, puede ser agua o
ineluso una solucidn acida, por ejemplo, una solucidn
acuoss con un 1% de dcido clorhifdrico.

La materia 10', asi sulfurada y blanqueada,
es llevada a contimnacidn a las operacionss de reduc-
cidén en mecha 17, o de enrollamiento en bobina o simi-
lar 18, tras haberla sometido, si ha lugar, a lavados
y traetamientos eventuales para la elimimacidn del cloro.

Segﬁn el sjemplo representado en la figura 3,
se efectua un tratemiento correspondiente sobre madejas
20, encerradas y enteramente impregnadas del agente
oxidante 13a, en un recipiente cerrado 21, por ejemplo,
un autoclave. La inmtroduceidn y la difusidn del gas en
dicho recipiente podrén facilitarse por la extraceidn
previa del aire de éste, y obtenerse a la presidn més
apropiada, con preferencis inferior a la presidn at-
mosférioa, utilizando medios para efectuar la circula- -~
cion del agente oxidante gaseoso, segun el ritmo de
secuencia exigido.

la forme de ejecucidn de la figurs 4, Se
refiers al tratemiento simulbtineo de una pluralidad
de madejas 20a, 20b y 20¢ contenidas en un recipiente
iﬁdividual cerrado 21. Estas madejas son pasadas slre-
dedor de un elemento de soporte y centrado perforado

22, El recipiente estd provisto de un coniucto de



alimentacion 23 y de un conducto de salide 24 pare
le circulacidn del agente oxidanie)gaaeoso, desembo-
cando dichos conductos en las inmediaciones de la
base del recipiente y halldndose respectivemente en
54 comunicacidn con el extremo inferior del elemento o
bujia perforada 22, Estd, bien enteniido, que estd
realizada en una materia resistente a la accidn del
agente gaseoso smpleado y consiste, por ejemplo, en
una columne de paredes perforadas y de extremo supe-
10, rior cerrado, realizada de cloruro de polivinilo u
otra materia pldstica, o de cualquier forma una mate-
ria apropiada cualquiera metélica o no, capaz de re-
sistir las condiciones del medio de tratamiento. En
cualquier caso, se ha comprobado que un tratamiento
15, de desulfuracion y blangueemiento en medio gaseoso,
segun el procedimiento del invento, se desarrolla y
completa en un tiempo comprendido entre 1 y 5 mimtos,
cuando se utiliza cloro puro como agente oxidante ga-
88080, Por otra parte puede resultar preferible, con
20, vistas tembién a preservar mejor la integrided de la
fibre, emplear una mezcla de cloro y de un gas dilu~
yente, escasamente activo en el caso que nos ocupa,
tal como, por ejemplo, aire, un gas inerte o similar,
siendo el tiempo de tratamiento em este caso mds largo
25, ¥y pudiendo aleanzar 1 h., si la dilucidn del cloro en
un gas inerte debe ser muy elevada.
En todos los casos, el tiempo exigido por
el tratamiento, segin el invento, es sin embargo extre

madamente mas corto que ol necesario en el curso de

30, los tratamientos por agentes liquidos comunes, es decir,



5

10.

15.

20,

25,

30.

)-n

desulfuracion seguida de blangueanmiento y de ulterio-
res lavados, con la sucesidn conocida. Ia permanencia
de la materia tratada en la atmosfora gaseosa oxidante
13, 132 de las instalaciones utilizadas, gracias al
invento, se reduce al minimo.

Se ha observado, ademds, que el nuevo trata-
miento combinado de blanqueo-desulfuracidén en medio
oxidante gaseoso, seé&n el invento, puede efectuarse
a presidn y temperatura ambiente, no estando excluido,
bien entendido, el empleo de presionss y/o temperatu~
ras diversas, si ello ha de aportar beneficio en lo que
respecta la serie y rentabilidad de las operaciones, el
ejercicio de las instalaciones y la calidad de la fibra
obtenida. -

Igualmente importante, con vistas a alcanzar
resultados satisfactorios, es el control del conbenido
de 1iquido (que puede ser el liquido del bafio de hile-
tura, o agu.a, si el hilo se lava con agua tras la hila-
tura) de la masa de filamentos tratada. Bste contenido
no debe ser demasiado elevado si se desea obtener una
aceidn uniforme del agente oxidante gaséoso. A t{tulo
indicativo, se puede precisar que, utilizando cloro
gaseoso como agenbe oxidante, dicho contenido de 1iqu;i.do
no debe exceder de un valor de 70%, o sea 70 partes en
peso de 1{quido y 30 partes en peso de materia seca.
Esto representa, evidentemente, un 1{mite superior, pu-
diendo muy bien aplicarse el tratamiento a fibras que
tengan un contenido de liquido considerablements mds

bajo. Con preferencia, no se deberid alcanzar, en las

condiciones comsideradas, un valor por debajo del 20%
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aproximedamente de dicho contenido de 1{quido.

Lia fibra exprimida o cenirifugada se adapta
normelmente muy bien a la aplicacion del tratamiento
del invento. Otros agentes oxidantes gaseosos que el

5e cloro pueden actuar tambidn en susencia de agua,

El consumo es bajo, del Srden de 20-25 g de

...... cloro que haya reacclonado por kilogramo del hilo con
siderado, no comprendiendo estos valores las pérdidas
de agente oxidante gaseoso, pérdidas cuya medida pue-

10. de evidentemente varfar segun el equipo particular.
BJEMPLO 1 - »

Una cinta de fibras de rayon viscoso (andli-
sis volumétrico global 500,000 deniers), procedente de
la hiletura, se exprime entre dos rodillosbhasta redu-

15, cir a 60% su contenido de agua, se introduce despuds
en contimo en una columna vertical del tipo represen-
tado en la figura 2, realizada de cloruro de polivinilo
resistente a la aceidn del cloro ¥ que contiene una at-
mésfere de cloro gase0s80, Le cinba de fibra es retirada

20, en contimmo del fondo de la columna haciéndola pasar a
través de un bafio de agua colocado en la base de dicha
columna y que sirve para realizar la estangueidaed, pu-
diendo disponerse este bafio segin se indica en 15 en
la figura 2. La velocidad de alimentacidn de la cinta

25. es aproximadamente de 78% m/min. El tiempo de perma-
nencis de la cinta estd proporcionado al factor equi-
valente del filamento; con un factor de 1,5 den. basta
un tiempo de 1 1/2 min., en tanto que si el factor equi
valente se eleva a 20 den. el tiempo necesario es de

30. 5 min., EL procedimiento se efectia a temperatura prixims
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a la temperatura ambiente, ¥y @ presidn atmosférica, La
cinta que sale del bafio acuoso es de un blanco muy ele-
vado. Es enviada a una instalacidn de corte, tras de
1o cual el producto es llevado en continuo &8l lavado

5e con agua y el tretamiento de terminado. Se pasan las
mechas al secador. A su salida de 8ste, han conservado
un grado de blancura myy elevado, Dan reaccidon negati-
va a la prueba de plombita sddica.
EJEMPLO 2 ~

10, Se introduce una madeja de hilo continmo de
rayon viscoso -apdlisis volumétrico 120/28, de peso
acondicionado de aproximadamente 1800 g'y conteniendo
60% de 1liguido, en un recipiente del tipo ilustrado en
le figura 2., EL vac{o de aproximndemente 60 mm Hg crea-

15. do en este recipiente se reduce por la introducciodn de
cloro gaseoso hasta una presidn residuo de 360 mn Hg,
Se deja el producto en estas conmdiciones durante 30 seg.
La temperatura interna es ligeramente inferior a la tem
peratura ambiente y provoca evaporacion de ague, absor-

20. biendo ésta también el calor de reaccidn. Se repiten
4 veces las operaciones mencionadas. La madejs retira-
da del recipiente es sometida a un lavado con una so-
lucidn de dcido clorhidrico al 1% durante 8 minutos y
lavada después con agua depurada durante 24 minutos.,

25, » La madeja se presenta con una blancura excepclonal, Se
deshidrata a contimacion por centrifugacidn ¥y secado
convencionzl. En la prueba de plombita sodica, el pro-
dteto da reaccion negativa.
EJEMPLO 3 -

30. Se utilizd un aparato del tipo representado



Se

10,

15.

20,

25,

30,

-13 -

iy
en la figura 4 y se efectud el tratamiento por cloro

dilufdo en aire, a 10% en peso. Se hizo pasar la co-
rriente gaseosa a través de las madejas ensartadaes en
la bujfa perforada 22. El paso de la corriente gaseosa
fue contimme durante una hora y en condiciones de pre-
sion atmosférica de salida, y ligeramente superior a
la presidn atmosférica de entrada. En el curso de prue
bag posteriores, se obtuvo el paso de la corriente ga-
seosa a través de las madejas provocando una débil de-
presidn en sentido descendente del hilo tratado, Suce-
sivamente, se elimind todo el cloro por paso de aire
durante 10 mimnbos. Las madejas fueron sometidas a con-
tinuecidén a lavado con solucidn de dcido clorhfdrico al
1% durante 8 minutos, despudés con agua depurada duranbe
24 mimatos. Su color era de un blanco vivo estable, ¥y
la pruebe de plombita did reaccidn negativa. Las made-
jas fueron sucesivamente deshidratadas por centrifuga-
cidn y secado segin procedimientos conocidos.

Las dimensiones de las madejas a tratar, se-
gin el invento, pueden veriar entre una libra (450 g
aproximadamente) y aproximedamente 4 libras (1800 g
aproximedamente)., Con preferencia, pero no exclusiva-
mente, se utilizan madejes de 750 g y se opera sobre
4 de estas madejas, montadas en torno a una bujia de
una altura aproximada de 65 cm., por ciclo de trabajo.

- NOTA -

Descrita suficientemente la naturaleza del
invento, asi como la manera de realizarlo en la préc-
tica, debe hacerse constar que las disposiciones an-

teriormente indicadas, son susceptibles de modificea-
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ciones de detalle en cuanto no alteren su principio
fundamental, Tambidn se hace constar que el invento
6orresponde a una solicitud de patente presentads en
Italia, con fecha 20 de Noviembre de 1965, bajo el
Ne 11435, acogiéndose por lo tanto, a los beneficios
qﬁe conceden los Convenios Internacionales en vigor,
siendo lo que constituye la esencia del referido in-
vento y por 1o que se solicita Patente de Invencidn,
por 20 afios en Espafia: "PROCEDIMIENTO DE BLANQUEO DE
HILOS, FIBRAS Y FILAMENTOS DE RAYON VISCOSO"; carac-
terizdndose por lo siguiente: .

18,~ Procedimiento de blangueo de hilos,
fibras y filamentos de rayon viscoso, caracterizado
porque la materia a blanguear se trata con un agente
oxidante en estado gaseoso, que comprende, cloro
bidxido de cloro, oxigeno o sire ozonizados, para obe
tener un efecto asociado de desulfuracidn.

28 ,- Procedimiento, segin la reivindicacidn
12, caracterizado porque la materia a blanguear se
trata con mezclas de gases oxidantes y de gases o va-
pores esencialmente inertes con respecto a2 la accidn
oxidante, o escasamente activos en las condiciones de
tratamiento,

38,- Procedimiento, segin las reivinmlicae~
cionss 12 y 28, caracterizado porgue se emplea cloro
gaseo0so como egente oxidante, en estado puro o diluido
gon airs o con un gas inerte.

48 .~ Procedimiento, segin la reivindicacidn
38, caracterizado porgue el consumo de clorc es del

orden de 20-25 gr. de cloro que heya reaccionado por
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kgr, de materia fibrosa o filamentosa.

58,- Procedimiento, segin la reivinlicacidn
3ﬁ; caracterizado porque comprende el tratamiento com-
binado de blanqueo-desulfuracidn en medio cloro geseo—
80, ¥ por un tratamiento posterior que ineluye al me-
nos un lavado con agua y un paso por une solucidn écg
da de eliminacidn y/o neutrelizacidn de los productos
resultantes de la remccidn entrebl cloro y 1los compues
tos sulfurados presentes en el hilo.

68.~ Procedimiento, segin las reivindicacio-~
nes 18 a 52, caracterizado porque comprende el despla-
zamiento de los hilos, en particular varios hilos reu-
nidos en cinta, en presencia del agente oxidante ga~
8080,

%5.— Procedimiento, segin las reivindicacio-
nes 12 a 5%, caracterizado porque el tratamiento se
realize haciendo pasar el agente gaseoso a través del
grueso de las bobinas de hilo o similares, durante un
tiempo de 1 & 5 mimitos, sienio la presidn de salida
de estas Ultimes sensiblemente igual = la presidn am-
biente y preferentemente inferior a la presion atmds-
férica,

8&.~ Procedimiento, segun la reivimdicacidn
78, caracterizado porque se repite el tratamiento por
fases, estableciéndose la atmdsfera gaseosa oxidante,
durante estas fases, mediante la evacuacidn previa
de aire del medio.

98,~ Procedimiento, segin las reivindicecio
nes anberiores, caracterizado porque el tratamiento

se realize medlante el paso de una corriente de cloro
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gaseoso diluido con agua 0 un gas inerte y en presen-
cia de humedad,

108,~ Procedimiento, segun las reivindica-
ciones anteriores, caracterizado porque el tratemien—
40 se efectia mediante la aplicacidn de cloro o0 mez—
clas qﬁe contengan cloro sobre materia fibrosa o fila-
mentosa que posea un contenido liguido no superior al
T0% y noinferior al 20% en peso.

112,~ "Procedimiento de blanqueo de hilos,
fibras y filamentos de rayon viscoso"; tal y como
queda substancialmente descrito en la presente Memoria

e llustrado en los dibujos adjuntos.

ia consta de dieciseis hojas, es=

critas a mdquina por Wne sola f
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