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MEMORIL DESCRIPTIVA

En el aspecto de las reglamentaciones, agudi-~
zadas en muchos lugares, para proteger las aguas de la
polucidn, la tincidn de los géneros textiles por los méto-
dos usuales se caracteriza por la desventaja de consumir y
ensuciar grandes cantvidades de agua. A consecuencia de ello
se ha propuesto ya teiiir los maberiales textiles en befios
tintoreos de disolventes orsanicos.

El invento aqui expuesto se ciiie al problema
de tediir las fibras acrflicaes en bafios de disolventes orgé—
nicos. Objeto del invento es un procedimiento para tefiir
meterial textil & base de polimeros lineales ‘totalmente sin~
téticos, hidréfobos y listos para tejer, vy en particuler fi-
bras acrilicas, que se caracterize por tefllrse en una solu-
cidn homogénes de uno o vaerios colorantes, cada uno de los

’ » »
ouales contiene a lo menos un abomo basico de nitrogeno
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custernizado, en un disolvente hidrdfilo o hidrofobo (de
preferencia, que hierva a lo menos a T0¢ C) o en una mezcla
de disolventes hidréfilos ¢ hidrdfobos, de preferencia a;
punto de ebullicion del disclvente orgﬁnico o la mezcle de

disolventes,

En calided de colorantes utilizablrs segin
egte invento entran en ocuenta los gue contienen un dtomo 3e
nitrégeno custernario. Tos colorantes de esta {ndole se ob-
tienen, por ejemplo, mediante alquilacidn de oolorantes que
presentan &tomos de nitr%geno terciarios. Los colorantes
pueden pertenecer a las més diversas clases de colorantes,
como las de loes colorantes monoazoicos, disazoicos y pilia=-
zoicos, los colorantes antraquinéniccs, los colorantes pexri-
nonicos, los colorantes quinoftalénicos, losg colorantes oxa~
cinicos, los colorentes niitroscs, los colorantes nitro, los
colorantes metinicos, con inclusidn de los colorantes estis

. £ s . . N L
rilleos, azaaebinicos, pollmetinlcos ¥ azoesgtirilicos.

Los o Lorantes bisicos utilicables segin este
invento contienen a lo menos un &tomo de hidrégeno cuater-
nario, que puede haberse derivado aliféticamente, ciclica~
nente o del tipo estructural de la quinonimina, o sea que
esta ligedo directamente al anillo aromdtico.

Se emplean con preferencia las sales usuales
v los haluros metdlicos (por ejemplo, las salss dobles de

oloruro de zinc) de los colorantes oationicos conocidos
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(en particular, de los colorantes metiﬁicoé y azamétinicos
que contienen el anillo de indollnlo, de pirazolio, de ﬁ;au
diazolio, de oxazolio, de tiazolio, de plrlalnio, de plrihl—
dinio o de piracinio. Dichos heterociclos pueden esvar suba-’

"

tituidos y/o condensados con anillos aromdticos. Ademds,

entran en cuenta los colorantes catidnicos de las series
difenilmeténica, trifenilmetdnica, oxacinica y triscinica,.
y también, por dltimo, las sales colorantes de la serie aris-

lazoica y la serie antraquindnica con grupo de omnic externa.

Cabe sefialar, a t{tulo de ejemplos, los colorantes de las’
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¥ sus mezclas.

Bl procedimiento tintdreo agui expuesto sirve

" pare todes las fibras sintéticas nitrogenadas. A les fibras

nitrogenadas pertenecen las poliamidas sintéticas, sobre
todo la amida de dcido poli-(hexametilen-adipieo) o nildn
6,6, la poli-(omega-caprolactama) o nilon &, le amida de
deido poli-(hexametilen-sebdcico) o nilon 6,10 y el deido
polie(11-amino-undecénieo) o nildén 1ll; y principalmente
las fibras acrilicas o.poliacrilonitrilicas, como las fi-

bras de poliacrilonitrilo y los polfmeros mixtos de acri-
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lonitrilo y otros compuestos de vinilo, como esteres acri~ .

licos, ocrilamidas, vinilpiridina, cloruro de vinilo o clo=
ruro de vinilideno, polimeros mixbtos a lese de diclanetile- .
no y acetato de vinilo y polimeros miztos a base de acrilo~""’

5. nitrilo pol:f.meros mixbos en bloque. Por lo general, las fi=

bras acrilicas que constituyen polimerizados mixtos del

. s pont . . r . e
aorilonitrilo se designen como fibras modecrilicas. ot

Tn oalidad de disolventes, que aun e la btempera~
tura de tincidn deben ser amplismente inertes parea las '
10. fibraes o los filamentos, es decir, que no deben disolverlos,
cabe sellalar, por ejemplo, los disolventes hidrofobos in=
miscibles o 0lo limitadamente miscibles con el ague, co—
no la acebofenona, el elclohexanol, el alcohol bencilico,
ésberes cormo ¢l acetato de etilo, el acetato de propilo y
15, el acetato de butilo, hidrocarburos como el benceno, el xi-
leno o el toluweno e hidrocarburos halogenados como el tetra~
cloruro de carbono, el cloroformo, el cloruro de metileno,
el tricloroetileno, el percloroetileno, el tricloroetano,

el tetracloroetano, el dibromoetileno o el clorobenceno.

20. Los disolventes hidrofilos, miscibles eon el

agua, constituyen una clase e specialmente preferida de
disolventes, que son, por ejemplo, alcoholes alifdticos
(como metanol, etanol, n-propanol e isopropanol), cetonas

(como acetona, metiletilcetona vy ciclohexanona), éteres N
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acetales (como éter diisopropilico, dxido de difenileno,
dioxano, tetrahidrofurano, zlicerinoformal y glicolformal),
lo mismo que el acetonitrilo y la piridina, el alcohol dia- .
ceténico v también los derivados glicdlicos de punto de
ebullicidn mdg albo, como el éter monomet{lico, monoetili-~
Co ¥ monobutilico de etilenslicol v el &ter monometilico

o monoetilico de dietilenglicol, el tiodiglicol, los polie~f‘
tilenglicoles (siempre que sean 1iquidos a la temperatura
ambiente), el ocarbonato de etileno, la garma-butirolacto-~

ne y en particular el grupo de los disolventes activos, mig
cibles con €l agua, que hierven por encima de 1209 C, como
la N¥,N-dimetilLormamida, la N,N-dimetilecetamida, el fosfa-
to de bis-(dimetilamido)-metano, el fosfato de tris-(dime~
tilamida), la N-metilpirrolidona, la 1,5~dlmetilpirrolido-—
ne, la N,N-dinetil-metoxiacetamida, laz N,N,N',N'-tetrameti-
lurea, la tetrametilensulfona (sulfolanc), el 3-metilsulfo-

lano v el sulfoxido de dimetilo.

Entre los disolventes hidrdéfilos utllizables segﬁn
este invenbto existen tres eubgrupos preferidos, a saber: 1)
los que son zptos para disolver los polinerizados de acrilo-
nitrilo; 2) el srupo de los disolventes misdbles con el
agua en cualquier proporcidn; y 3) el grupo de los disolventes
gque carecen de srupos hidroxzflicos. Los disolventes del
grupo 1) pueden emplesrse unicamente, como es natural, en

mezcla con Gisolventes yue no disuelvan las fibras de polia~
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crilonitrilo ni las ribras de polimeros mixtos de acriloni—
trilo, es deecir, las fibras llamadas nodacrilicas. De prejli‘"
fereneis, se emplean pars c¢llo adiclones de hidrocarburos ‘
clorados, en particular hidrocarburos clorados alifdticos ..
como los que se han mencionado en la resefla de los disol~
ventes hidrdfobos (por ejemplo, percloroetileno o triclo-

roetileno).

Para evitar daios a la fibra, se afiade por lo gene-~ .:i
ral méds del 50 § del no disolvente, o sea sobre todo del
hidrocerburo elifdtico clovado. Ie serie de los disolventes *
que como norme no pueden empleasrse sin diluir abarca en pri-
mer témmino los "disolventes activos" que se han mencionado
antes y ademés el carbonato de etileno, la butirelactona y
la piridine (a lo menos, siempre que se trate de tefiir fi~
bras modacr{licas). Partiounlarmente valiosas son las ami-
das de dcidos grasos inferiores (como la dimetilformemida,
la dinetilacetarida y la N-metilpirrolidona), lo mismo
que el fosfato de tris-(dimetilemida). Para excluir per-
juicios a las fibras que se tiflen, se practica normalmente
un ensayo previo. Informacion sobre las incompatibilida~
des entre las fibras y los disolventes se halle, por ejem~
plo, en el Boletin n? X-156 de la firme Du Pont de Nemours,

pég  14-15, adicidn de agosto de 1962.

Las megzclas preferidad contienen, por ejemplo,

de 2 & 30 /% en peso de un disolvente sotivo v 98 a 70 v en
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peso de un hidrocsrburo clorade, preferentemente alifatico,

E1l procedimiento agul exmuesto se l.eva z cabo pre- .
ferentemente sin adicidn de dispersantes. De esto se deri- i
vea como ventaje la mayor facilidad pswve la limpiera del ma~
terial textil teilido. Mo obstante, si se quiere pueden
afiadirse tarbidn tensiuros al befio de Fincion o fulerdeoy
particularmente en forma de adiciones a disolventes hidxGfc—-

bos ocon poder de disolncidn relativamente escaso.

Log representantes principalss de dichos tensiuros
pertenscen en pariticular a loe tipos slmientes de compnes—
tos no ionicos:

a) é&teres de compuestos polihidroxilicos, como alcoho-
les sresos polioxialguilados, polioles polioxial-
quilados, mercaptanos poliozizlguilados y aminas
alifdticas polioxislquiladss, alquil-fenoles y
algquil-naftoles polioxialguilados, alquilarilmer-~
captanos polioxizalguilados y alquilarilaninas po-
lioxialquiladas;

B) ésteres de dcido graso de los stilen- 7 los polieti-

lenzlicoles, asi como del propilen— y butilen-gli-

col, de la glicerina o resyectilivanente de las
poliglicerinas y de la peanbtaeritrita, lo kismo
gue de 2lcoholes de amicar, cowo la sorbita, los

sorbitanos y la sacarosa;
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¢) iH~hidrozialquil-carbonamidas, carbonemidas polio=. -

-
o
L]

a9

LE A R

zialeniladas v sulfonamidas policzialauiladas; y 3

a) wpolialqnilenglicoles ligquidos, en particular po=-..

lietilenglicoles. .

&
w

PV

F)

4 r

5. A t{tulo de ejemplos, cabe seiialar como tensiuros ..
de egtos smypos que pueden ntilizarse ventajosamente:
- los productos de adicién de 8 moles dedxido de etileno”
g 1 nol 2e p~ftercioctil-fenol:;
- de 15 o & moles de oxido de ebileno a aceite de
10. I'iCiIlO;
- de 20 moles de ozido de ebileno al alcohol 016H330H;
- los productos de adicion de xido de etileno a di-[al-
fafeniletil]-Lfenoles;
~ el tiofter tercidodeciliom de dxzido de polietileno;
15. - el éter poliglicolico de poliamina;
~ o0 los productos de adicién de 15 o 30 moles de oxido de
etileno 2 1 = ¢ amina ¢, H. H_ o C,H. . NH .
tileno ol de am 15505, 1.8 37Nd2
lezclas apropiadas con tensiuros se mencionan en

la patente alemecna 1 261 513.

20. Adends, para lograr tinturas iguaies, pueden efiadir-

ge los llamados "retardadores", que constan, por ejemplo, de

v

”

+

-

-
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tensiuros catidnicos. Eetos ultines, al competir con ¢l co-
lorente cm 1la ocupoeidn d¢ los lugares de le fibra poli-
acrilica afines al colorante y retardsr lo sbsoreidn de

éste, obran por lo genvral como agentes igunladores, Otro 3
tipo de retardadores estd constituido por los tensiuros
anicnicos quu con los colorantes catidnicos forman con-

plejos que solo dugprenden despacio ol colorznte para la tin-
cidn y, al retrasar la extraceidn, coniucen tarbidn a un efec-
to igualador.

En ¢l tinte por extraccidn, ¢l meturial textil
qué se ha dc teiiir puede hallarse on forma de material suelto,
velldn, filamcnto o gdnero de punto o icjido. En forma suclta
o en forma ya cleborada en un equipo ncednico, s¢ le tifie
en un bafio ¢stacionario, particularsentc en jigger tinas
de aspas, aporotos para le tineidn Qe Lobinas cruzadas o nd-
quinas tintdrons gene jantes, apropisiss pora ello segdn la
naturalezs del ~dncro que se haya de belilr.

Le. tineidn nuede efsctuarse on aparatos o reci-
pientes tintdroos que s¢ hallen en coruniczeidn con la atmés-
fere externa (oventualmente, por nedio ¢ un refrigerador de
reflujo) o bicn 2n recipientes currados, cono recipientes de
presidn, con presidn o sin rresidn,

Una vez pleanzade la profundidiad de colorido

descada, s¢ retirs del bafio tintdreo ¢l snoro tefiido y,

~ e
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para quitarle ¢l disolvente que todavia arrastra, se le tra-

te con wvenor de agus o con una corricnte de aire caliente. if
Otrs ventoja del proesdiniento tintdreo de cste “;“

invento es que obrevia el tiempo de tineidn cn conparacidn con...’

los proccdinientos tintdreos tradicionales, .
En los c¢jumplos que sigucn, las partes signi-

fican, en tanto no se advierta otra cosa, partes en peso,

y los porcentajes, porcentajes eén pesoj los temperaturas A

estdn expucstas on grados centigrados,

EJEMPLO 1

¢ disolviceron en perclorocotileno, a temperatu-

2

re de ebullicidn, Z partes (respecto al neso del material

textil) dol colorante de le férnula

{,‘Ii 3

i
-C
C H3

|
0= CH= CH-~NH~ ~OCH
N <:> 3

P

=7
€1 CHy

en forma de polvo colorantc concentrado y luego se



enfrid la solucidn hzstu unos 1008C, Se snfindid un hilo de he-
bra muy cngrosada de polimcerilonitrilo (Orlon hihg bulk); seco:
¥y no tratado previanente, y sin rfs adiciones se tifié con una
relacidn de liquido de 1:40 durante 45 ninutos, a temperatura o
5. de ebullicidn (1212), en un matraz provisto de refrigerador
de reflujo y con recuperacidn del disolventes que se
evaporaba (seain el principio de reflujo e¢n destilacidn).
Luego se enfrid durante 15 minutos y, retorciendo el hilo
tefiido y seedndolo en corricnte de aire culicnte, se le exi-
10, nid del 1liquido tintdreo.
Lo tinturs resuktante se cenjabond todavia, para
lograr un metiz brillante, con solucidn zcuosa de 2 g/litro
del producto de «licidn de 9 moles do dxilo de etileno a 1 mol
de nonilfenol, & 602 y durante 30 minutos, ¥ luego se aclard

15, en agua y ce sced. Tesultd una tinturs mawrilla brillente,
BJEMPLO 2

So disolvicron = tcmperctura dc obullicidn,
en una rmerela 4. dizolventes constituile por 95 partes de
percloroetileno y % partes de dinetilacctaonida, 2 partes del

20, colorante de loc férruln
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HC——1 - CH :
TR 3 L
M L~N=Ne g Ny =N(CLH,.), 5
\P/l o »mGa), Zn01,
CH .
3 .
en forne du rolvo colorante concontrodo, y luego se enfrid S

la solucidn hasta unos 1009,

S¢ adrdicron 100 partes de¢ tricot de poliacri-
lonitrilo (Orlon hihg bulk), seco y no tratado previamente,
¥y s¢ tifid con unn relscidn de liquido dc 1 :40 durante

45 minutos v a terperatura de ebullicidn (1182 ¢), proce-

L4

diendo coro en ol Bjemplo 1, pero con adicidn de 1 parte

Ael producto ¢ la férmula

- - ++

CHy ?H3 )

012H25—~?~*-CHQ?H-?HCHz—N-ClzNZS Anién”
Ci, OHOH  CHy

s 1 . 4
A continuccidn oo onfrid durante 15 ninutos, se descargd
. o~ s . '8 Iy
del género “e¢ nunto tefiido, por centrifugecidn, el liquido
tintdreo quo arrastraba y, sin nds sccado, sc¢ le trato en

forrma acuosa cono ¢n el Ejemplo 1 parn lograr el matiz bri-
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llante deseado. ©:sultd una tintura roja brillante.

EJEMPLO 3

Se disolvieron o torpersturs ¢ cbullicidn,

¢n une rezela de digolventes constituids por 95 partes de

5. percloroetileno y 5 partes de dimetilforramida, 0,7 partes

del colorante do¢ la fdrmula

10.

en forme 4. wolvo colorante concenireo, 7 luego se enfrid

1o solucidn hacte unos 1009,

3¢ alcideron o la solucidn 10C partes e

15, hilo modacrilico (hobra dcrilon 36), —.co y 2in tratanicen-

to previo, v sc¢ $iiid sin nds clicioncs con una relazeidn
240

de ligquido <o Turante 45 minutos y o bunperatur

1 13
de ebullicidn (1172), como ¢n ¢l Ejcrnlo 1 vy, lo misno quo
en el Bjemplo 1, s¢ le tratd despule on furua acuosa.

20, sultd une tinture omul brillante,
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EJEMPLO 4 .
Se tifid como wn el Ejosplo 2, pero en lugar de di- .

netilecctarida se orpled uno de log disolventes siguientess =
o

a) sulfdxido 1e dinmetilo, .
5. b) tutremetilensulfone,

¢) foofrto o bris-(dimetilamina)

d) N-nctilpirrolidons o -
e) carbonzto le etilcno. x

Todogs estos disolventes dieron una tinturs

1C, roja brillonte,

EJEMPLO 5

Su tiid coro e¢n el Bjemplo 2, pero se emplea-

ron los coloraontes que se resefian en la btabla que sigue
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10.

15,

Tintura
Colorante resultante
CH
1 ’ 3
~CH i
~CH=CH-ITH= N\, ~0CH o1 ararillo
N3
|
CH oCH,
o1 _
C.H ¢
ol . /0 .
2 OZN-Q’z&f:H—{ >~N\ rojo
, CoH, N (CHy)
CH
4./ 3
3 o —
i il N -
Cal=Ne g e H n s
HC__O-N r,< Lr'1(0215)2 1 rojo

N
|
CH

3
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10.

15.

*
4

Tintursa
Colorante resultante
Zl’lCl3_
e 3
4 ) C2H5
| . 4 .
: /J-N—-I\T-—- { -'-N\ azul
: -
% HBO u2H{LOH
|
i
|
N H C —
| (CH,) N | (/\./N(C 3)2 1
5 /L ¥J
NN
' azul
(/\\(/,Cl
0] NH
} y 2
! i
/YH
I .
\/‘ l,\{,.
{ |
e L +, -
0 1{-J~<Lr12)3TV(CH3)3 GHBSO. azul
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Descrito sl objeto del presente invento, se declaren
nucvag y de propis invencidn las siguicentes reivindicaciones con
pricridad de la solicitud de la soliecitud de natentes sulzas

nuns. 10.606/68 del 16,7.68 y 8.329/69 del 2,6.69,

5. 1. Procedinicnto para tefiir material textil e
base de polimeros lincales totalmente sintéticos, hidrd-
fobos y listos para tejer, caracterizado por teiiirse en
una solucion homogénca de uno o varios colorantes, cada
uno de los cuales contiene a lo menos un Ztono bdsico de

10, nitrdgeno cuaternizndo, ¢n un disolvente hidrdéfilo o hi-
drdfobo (de preferencia, hirviente a T709C a 1o ricnos) o

en una mezela 3¢ dirolventes hidrdfilos o hi‘rdfobos,

2. Procedinicnto segin la reivindiemcidn 1,
caracterizedo nor contener el liquido tiantdreo un hilrocar-

15, buro elorado, de¢ nrefurcneia alifdtico.

3. Proccdimicnto segin las reivindicociones 1 ¥y 2,
caracterizndo on que el 1fquido intdreo hierve a 70°C a lo

ICN0S.

4. Proccdiriento segun la reivindieacidn 3,
20, caracterizado sor tefiirse en 1,1,l-tricloroctenc o tricloro-

egtileno.
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5, Procedinziento segun las reivindicaciones 1 a 3,

T

caracterizado por todirse g 1002 ¢ 2 lo nenos,

6. Procudi.ivnto segun las reivindicaciones 1 a 3,,--

caracterizado por tefiirse en percloroctilceno.

PR

7. Proccdiniento segin las reivindicaciones 1 a 6,
caracterizado por enplearse, en mezecla con un hidrocarburoe - .
clorado, un disolvente exento de grupos acidos y apto para - -

la disolucidn el noliacrilo no cstirado.

g. Proccdinmiento segin las reoivindicaciones 1 a 7,
cerncterizado por criplearse, en calidad de disolvente, la ani-
da de un “eilo zraso inferior (en particular, la N,N-dinetil-
acetanida, la N,i-dimetilformemida o la Nenetilpirrolidona)

en nezcla con un hiirocarburo clorado.

5. Procodimiento segin la reivindicacidn 6,
caracterizaio por emnlearse, en nczcla eon un hidrocarburo

clorado, un “izolvente sulforoso, como ¢l sulfolano.

10, Procedinicnto segin la reivindicacidn 6,
caracterizado por eiplearse un disolvente cstructurado a
base de #tonos i carbono, de hidrdgeno y de oxigeno (como
el carbonato i c¢tileno o la butirolactona), en mezcla con

un hildrocarburos clorado.

11. Procedimiento segin la reivindicacidn 6,
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15.

20,
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caracterizado por cmplearse, en nezcla con un hidrocarburo

clorado, un disolvente fosforoso, en porticulsr el fosfato

de tris-(dinetilamida).

12, Proceliniento segin lac roivindiceciones 1 a 13,
caracturizado por contencr el 1liquilo, comnlementarianente,

un tensiuro,

13. Proccdimiento segin 1t ruivindicacidn 12,

caracterizado nor ser no iondgeno sl tensiuro.

14, Procudiniento sepun 1o reivinticneidn 12,
K3 L3 '3 4 - 3
caracterizado por servir de 1fquido tint'reo el tensiuro

junto con un hilrocarburo clorado.

15, Procudiniento segun 1o reivinlicaciones 1 o 14,
caracterizalo sor actizrse con recupuricidn el disolvente
evaporado, n2linnte el empleo <de un rolricr-dor, segun el

principio Ze reflujo.

16. Procodiviento segﬁn les rodivindicaciones 1 a
15, caeracterizsdo por lavarse ulteriornente on medio acuoso

y en pregencin lu rgentes ouxiliarce ol rotoriel t.fiido,

17. Procedimiento segin log roivindicaciones 1 a

16, carectorizedo por tefilrge fibras de polizerilo.
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15, Procsririento segin las reivindicaciones 1 e

2 16, carcctourizelo por tedirse fibros do nilén.

p—
€

19, Troccdindento pers toliir naterial textil a base

V4 .
it polir<ron lineclas,.

o . ‘e .
je-un e deacribe y reiviudics en la presente g

megroria desceriptive quo congja\de 26 hojss foliadas y e

. ’ . o B! v 3
sgeritos o nequing por unas sola cara, o
¢ ; ‘a
! . .

i
Niadrid, a 15 de yuliol de 1969

Defle

firmauos JUVE WOURIGUER
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