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La presente invencién se relacions con pol{~
meros de estirenc eipandibles, de particulas finasg,
que debido a un reoubfimienxo con carﬁoxilamidas Re-gl=
quiladas exigen breves tiempos de residencia minimos

Se en el molde durante la fabricacidn de log cuerpos es—
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| 1a presién'interior, que se forma por el vapor de agué, el

Y

pumados. | 405 5 8 2 =

Los materiales espumados de poliestireno se prepa-

| ran éeneralmente a partir de part{culas de poiieatireno,,pre-*i,

viamente espumadag, pero que aun contiensn agente. de expan-
gién y, por lo tanto, adn son ulteriormente expandibles, de -
manera que las particulaé se terminan de espumar en moldes

de doble pared con-paredes interiores perforadas (las pare-

des interiores representan el verdademw molde mientras lag
paredes exteriores forman la asgi llamada cémara dé vapor) |
mediante una brevé introduccidn de vapor de agua, & una pre-
gi6n de 0,5 a 1,2 atmésferas de sobrepresidn, es decir; g6
giguen expandiendo y simultdineamente ée sinterizan entre'si
bajo léfpresiSn de expansidn interior. Despuds se he de man-

tener ol maferial espumado tanto tiempo'en el molde hazta que |

agente de expansién ¥y aire, haya bajado y la temperatura.ha-
ya descerdido de manera qﬁe el cuerpo de material eshumado
desmdldeado mantengé sus medldag. E1 tiempo‘minimo paré 5110 
necesario se denomina "tiempo de enfriamlento" o "tiempo de
residencia minimo en el molde". En la pﬁécfica, tiene date
un papel muy importante pués los tismpos dél ciclo en.la
fabricacion de lés plezag moldeadas, y con élio la dapaci—
dad de las méquinas, estd prdcticamente determinado ﬁbr,él.-
7 Por ests razén existe un interés en mantoner este
tiempo de residencia m{nimo en el molde en un vélor io més;
pequefio pogible. _ '

Nb hen faltado por lo tanto ensayos para acortar -
el tiempo de residencia ninimo en ol molde. Bl recubrir las

particulas de polimero de estirenp'expandibles con compues;

tos orgénicos; por ejemplo, aceite de parafina, en si muy efi-
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~expandible, de maneras gue se reduce considerablemente su

caz, produce sin embargo une disminucion de ia capucidad Jde
expansiéh y una estructura de las celulus @ayrirregular, asf
como elevados contenidos de humedad éﬁilos cﬁerpos moldeados
de material espumado de ellos obtenidos. ,
También se ha propuesto recubrir las part{culas de :
polimero de estireno expandible, para abreviar el tismpo de

residencia minimo en el molde, con reducidas canﬁidades_dé i

-una amida de &cido aliTdtico, en la cual el nitrdgeno, o biéng

no lleva ningin resto alifdtico o bidn uno con 3 Atomos ds
carbono, como maximo. Con recucidas cantidades de recubrimien-
to, su efécto acortador del tiempo de'enfriamiento eg gin %
embargo reducido. Al emplear cantidades. mayores, log cuerﬁos :
moldeados de materisl espumado fabricados de ellos muestran

una digstribucidn irregular del peso aspec{fico. Ademds, por |
ejemplo, la amida del Acido pleicg,,cohéiderada gegin el pro-

cedimiento conocido como egpecialmente favorable, un aumen=—

to de la pérdida de'agente de expansién del poliestireno

capacidad de almacenamiento.

También un recubrimiento con carbexilamidas, que

contienen grupos hidroxilo, que si biénrcon otra finalidad
ya ha sido propussto, muestra las mismas desventajase. |

| La presente 1fvencién tenfa pués por cometido de- |
garrollar un procedimlento para acortar el tiempo de regi- ;
dencia minimo en el molde de log polimeros de estireno ex~ |
paendibles, de maneré que no presentase lag degventsjas men-
clonadasg.

La invencidn se relaciona con polimeros de estire-

no expandibles, de partfculas finass, con un tiempo de re-

sidencia minimo en el molde breve, caraclerizados porquc,tie—!
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lamida de formula ﬁ-CONH-P', con un punto de fusion entre 60
y 110°C donde R.siznifica un grupo- alquilo con Tam atomoa
de carbono, R' significa un grupo alquilo con 8 a ?2 atomos
de carbono. ‘

Bl objeto de la invencidn es un procedlmiento para
le obtencion de nasas moldeables expandibles con breves tlem—
pog de residencia minimos en ol molde, que se caracteriza pox-
que los polimeros de estireno expandibles, de partlculas fi-
nas, se recubren con un 0,05 a 2 % en peso ds una-carbox1lae
mida, que funde entre 60 y 110°C, de férmula R-CONH-R', don-
de R sgignifica un grupo alquilo con 7 a 21 dtomos de carbono,
R' significa un rrupo alqullo con 8 a 2? &tomos -de carbono.

Los polfmeros ce estireno, en el sentido de la in-

vencidn, son poliestireno ¥y los copolimeros del estireno con

|otros compuestos 00polimerizables,'etilénieamenterinsatura—

- “|temente mds de un 75 i en peso de estireno. Como componeinte
P _

-|de copolimerizacibn entran en coansideracién, por ejemplo,

o} ~metilestireno, estirenos halosenados en el avcleo, esti-

~.|renos alquilados en el nicleo, acrilonitrile, dsteres del

dcido acrilico o metacr{lico de alcoholes con 1 a 8 dtomos de

carbono, compuestos de N-vinilo, tales como wvinilearbazol,

'; i anhidrido de dcido maldico o también reducidas cantidsdes de

" lcompuestos que contienen dos enlaces dobles polimerixables,

tales como butadieno, divinilbenceno o diserilsto de butano- .
diol. ' '

Los polimeros de estireno pueden conbaner wditivos,

por ejemplo, inhibidores de la inflamacidn, tales como.- srige

dibromopropilfosfato, hexabrouwociclododecano, cloroparefina v

dos, que contienen copolimerizadoc. como m{nimo un 60, preferen-

nen un recubrwmlento con un 0,05 a 2 ¥ en peso ue una carboxl~;
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productos sinergisticos para los inhibidores de le inflame—
cién tales como, por ejemplo, ferro*eno, perbxicos or'énivos
altomente descbmponloles, ademés, eoylorentes, lubrlcant’s

0 mdxeriales de carga arblbrarios.

Adémés, los polfmeros de estireno. pueden conlenexr
tumbién formadores de gérmenes para hacer més flna la estruo~
ture de los células. ,

Los polimeros de estiremo de particuls finn se.
obtienen seglin los métodos usuales. Sé'pueden pregentar en
forma de perlamg, en forma de granulados cilindricos o en

Torma de trozos, tal y como se obtienen al molturar los poli-

meros en masa. Lag particulas ‘slonen venmjos.,annnte dlémetro.a !
de 0,1 a 6 um, espeCIal de 0,4 a 3 mm,

Los polfmeros de GStLTBHO nonilenen, en disgtriou~—

ci6n homogénea, uno o varios Jgentes de expansibén., Como agen-
tes de expansién son adecuados, por ejemplo, los hidrocarbu-
ros guseosos o liquidos bajo condiciones normales, o bién
los hluroc wrburos halogenados que no disuelven el volimero
de eustirveno ¥ cuyos puntos de ebullicl6n ge encuentrian por
debajo del punto de pladulflcacién del polimerc. &ﬁenheﬂ de
expang;én adecuados son, por ejemplo, propano, butano, pen-
tano, ciclopenfano, hexano, ciclohexano, diclorodiflucrme-
tano y trifluorclorometanc. Los aganﬁes de expansibn estén
contenidos en los polfmeros de estireno, en gencral, eI Cell-
tidades entre wn 3 'y wn 15 i en peso, referido al polimero;
La exprewibn "tiowmpo de'reéidencia minimb en el
molde" fud definidu al prineipio. Bajo brove fiempo de repi-
dencia minimo en el molde se ha de entender un tlempo de resi«i

dencia en el molde minimo acortudo en comparucién con el de

los polimeros de esbirenc sin recubrir. !
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La caracheristica egencial de la presente inven~

Pomi s ua
i

cibén es el emplso, como medio de recubrimiento, de'carboxila~
midag aue se derivan de fcidos carboxilicos superiorea J ami-
nasg superiores; ._ A

VA 1o férmula I-CONH-R' de las carboxilemidas, R y
It' son preferenﬁemcnté regtos alguilo sutﬁrﬂdos y de cudena

recta, pero tambidn pueden estar insaturados y/o ramifice-

dos. ¥l punio de fusién de la amida de dcido deberd encon- %
trarse entre 60 y 110, preferentemente enire 65 y 9520, Tum~'§
bién entran en congiderzcidn las mezclas de amidng de éciéos %
correspondientes, con un puato de fusidn mixte dentro del é
marren indicado, pudiende los rwnbos dGe fusidn de log dimtin-%
tos componentes cncontrirse, en caso dado, turbién If'vevs de %
margen de puntos de ebullicidn crriba mencionados. smenbes E
de recubrimicnto sdecumdos gon, nor ejennlo, 1a N—estearilam'i
da del Acido esteérico, Lo N-oleilanmida del 4cido esteérico[.
la N-egtearilamida del dcido oléico, la N-egterarilamida del i
dcido behénico, la M-laurilamido del dcido behénico, la l-cs-
tearilamida del dcido miristico, la H-laurilamida del 4eido
mirfstico, la M~octilamida del dcido palmitico, la ﬂ—osheéri»
lemida del dcido caprilico. La cantidad del agonﬁe de recu-—
brimiento we encuenlra por regla general entre um 0,05 ¥ un
2, preferentemente entre un 0,1 y un G,6 j. en peso, relecido
a los polimeros de estlreno. Bl efecto de una cantidad de

agente de recubrimiento dada es mayor cuanto mis finumenie pul

verulenta sen la amidsa del deido.
be ger posible, el tamafio de particula debiera cn-

contrarse por debajo de 100, mejor adn por debajo de SQ/mu.

La desmenuzacidn ge puede vealizar en la forma usual por awcl-

turneidn, poxr ejempilo, en molinos de bolas.
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El agenie de recubrimiento puede contemer tambidn
R

cos, agentes protectores comtra la inflemaeidn y/o susbon-
clas aque actdan como antiaglutinantes en el espunndo previo,
toles como eshearato de zine o condensados- de melamlna~-1or-
maldehido.

La amlda de dcido se cnc@enﬁru, comwo minimo en su
nayor pafﬁe, couo revestimiento sobre la superficie de las
partioﬁlas de policstireqo expandible de particulss fincg,
en una digtribucidn lo mds iguclada posible. La foma de
la aplicacibu no es critica, se puede efectunr medimnte gl
ple aplicucidn por Lambor del polvo de amida de deido sobre
el polimero de .estireno expandiblé:de partfeula fina en ez~

cledores de polvo usuales en el mercado con bresos robobivos.
f .

Fero bumbién ez posible aplicar la amida de deido Gosde una
dispersidn acuosa o de wuna solucidn en wn disolvente oregfini-

co, debiéndose retirar el disolvente o bién el agus durante

la aplicucién. aidemds, la amida se puede adicionar al Tinal

aditivos de otros productos, por ejemplo, sgentes unilostfti~

o hacia el finael de la wolimerizacidn en sugpen:idn al prepn-’

rado de la polimerizacidn en perlas.

Los polimeros de estireno recublertos gseglin 1a nro-,

senbe invencidn muestran las aigulentes ventnjas: low btilem-—

pos de regidencis minimos en el molde se sneuent ran enbre un
10 y 50, normalwente enbtre un 15 &'35 o de low tiemyos de
ragidencia minimos en el molde que se oblicnen con los poli-
meros de estlrenc expandibles no recwbicrios.

idemds, los cucrpos moldeados de maberial espunado,
obtenidos segin el procedimiento de la presenbe invencién,
mueatran une digtribueidn del peso espacifioo may igualada.

kBgto es de gran imporitvnmcia, por ejonplo, en lu fabricacidn
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de placas de material espumado a partir de bloyves, donde se

Finalmente, la recepcidén de- agur de los poilmeros de

egtireno expandibles, recubilertos gegin la presente inven-

cidn, al expandirlos con vapor de agua, es considerablemente-

menor que en los polfmeros de estirenoc expandibles sin recuw

brir o hasta recubicrtos, por ejemplo, con aceite de paralina.

Winguna de estas ventajas era de prever.

Los tiempos de residencia minimos en el molde de
los. cuerpos moldeados de wwherial espunado 3e deberminmn con-

venientemente sesfin el método giguiente: Log volimevos de za-

<

tireno previamenlie espumados se eapunan en un molde en cuyo !

centro se encuentra wo sondn de presidn. Se determina el Sdem!

po desde el comienzo del enfriamiento hogta el momento on el X
cual la presidn en el interior del cuerpo moldeado ha Wiyjndo
& 0,1 atmésferas de sobrepresidn. Seafn la experienci:, log

cuerpos moldeados 'se pueden desmoldear entonces - perov no an-—

tes - sin pelizro de que oe expandun ulteriorienbe.
Para 1o carucierizacidn de 1o distribucibn del pe~ ;

g0 egpecifico sec cortan de un bloque de nuterial espumade del E

Tameiio 100 x 10C x 50 cm, de centro o centro de las gsuperli-

ciea laterales grandes, un cubo del tumatio 15 x 15 x 50 cm

¥y se purte en 10 partes cén lag dimensiones 15 x 15 x 5 om.

Le enda uno de estos btrozoso parcialen se determina el peso

especilico y se obtiens asf{ 1lu Gistribucidn del pess especifi-

co desde ol centro de una superiicie 1.Leral srande huéia

el centro de 1la ot superiicile grunde del bloiue. Como ﬁugni~

tud caracteristica de 1a curva de digtribucidn del peuo Sipe—

cifico, asf oblenida, ge eujlean dos uagnitudies, el exceso en

peso egpecifico y la diferencis de peso espacilico, wue se do-
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finen como sigue:

Exceso en peso especifico [% / =

Peso esaecifico medio - Peso espeoiflno dol trozo nis
100 x lizero -

Peso especiLlco del trozo més ligero

Difercncia de peso especifico:

Peso especifico del trozo més pes ado = Pego especifico
: ~ del trozo mds
ligero ,

Pego egpecifico medio
E1l excego en peso espécifico indica que porcenbuje

mayor de peso a granel en elrpolimgro de eslireno expandible,
de particula fina; pfeviamente eépumado, debe escoger wun fa-
bricante de plucas si pqra la placa. mis ligera quiere garan—
tizgr un cierto peso espeéifico-minimo-detgrmlnado. La dife~
rencla de peso especifico ez una medidé pare la diferencia
entre la placa mds pesada y la pléca'més iigefa, referido al
peso espeoifico medio.

Bl contenido en agua del cuerpo moldeado de mate-

rial espumado se obtiene de la diferencia en peso entre el

polimero proviamente espumado pesado y el peso del cuerpo
moldeudo recién desmoldeado. |

| Los poliméros de estirenO'expandibleé, de partioﬁ—
las finas, recubiertos segmimn la nresunbe invencién, no sul'ren
durante el almacenamiento ninguna pérdlda mayor en pontano
en comparscibn con el material sin recubrmr ¥y, por lo teanto,
son igusl de almacenables couo éstbs.

Los cuerpos'mgldeados obtenidos de los polimerosr
de estireno recubiertos geglin la preéenie invencidn se pue~
den soldar bién y son estables en su forma.

Los porcentujes indicadés;én ios ejeuplos se retfie-

ren al peso del polimero de estilreno expundinle.
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-de 500 1, sutomdtico, purn lo cusl se veporize durante 2"

E jemplo 1 :
Un POliPSuireﬂO expandible, gue s obcuvo por poli—

merlzn016n en perlas, gque se¢ compone de perlus con un uifme

tro entre 1,3 y 2,5 mm y que contiene 5,5 % de.pentano, se

recubre en un mezclador con wn 0,3 % en peso de una amida

de dcido a emplear ‘segin la presente invencldn. La mnidq

estd finomente pulverizeda y pusada & través de un tamfs con

un uncho de malla de 0,1 mm. 51 polidstireno expandido re-

cubierto se almacena durente 24 horas en un reciplente ce-~
rrado., Despudés se espuma prevismente en un espumador previo
continub, dotudo de agitador, mediante vapor de agua, hasta
un peso a gransel de aproximadamente 18 g/1. Bl materivl PYe—- |
viamenie eqpumado se alnucena Lntsnmedlqr1amenie duranbe °4

horzs y despuds se termina de espumar en un nolde de blogue

con vepor de agua de 0,3 atmésferns de sobrepresidn. Bl blo-
que de materiel espumado formado tieﬁc el promedio de 3 cé-
lules/mm. | :

¥n ensayos comparstivos se prccede conmo sntes se
ha descrito, pero se empleen, sin émbargo, los siguienies me-
dios do vecubrimiento, en lugar de los de la presente invén-
cidn:

ningdn recubrimiento

amidy de dcido estedrico

amida de dcido oldico

amido. de deido pelmitico

amide de dcido 1a~h1droxiedbe rico

Los resultados de la serie de ensayos se han faﬁu-

nido en le tabla 1.
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Cantidad de agente gad T i I "
de recubrimiento Sl WP ek 18 5
G 3 % nTY  Heo (Jde  rd %
en cada caso en 3% a9 s de9 qu; : o
: [ ] 1O N 1 9@ @ 1
A1) Oy S ws e} i
Tiempo de enfriamiento
del blogue / min/ 19 22 22 20
1)
Peso especifico - -
e/l , 18,7 18,5 1&,6 19 1
xxcesg en peso - : o
espeeitico /% _/ 3,8 3,1 3,2 3,4
. Diferencia de peso 0,07 0,06 0,09 ,08 0
especifico :
Pérdida de pentano
durante ¢l almace- HNor» a8l
namiento .
Contenido de agua 4 ' )
de los cuerpos 4,3 4,8 5.9 4,8 5
moldeados / 5/ 2) _
1) Fromedio a través de todo el blogue
?) Dircctamente despuds de extraer del molde
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ge erplean Ne-cg teardlemida de 4eldo estedric

cibn amida de d01do 0l8ico.

to, esto es, w 0,2 y 0,1 %, Como sustnnoies de recubrimiento

Los regsultados g8 resuuen en 11 tqbia 2e

0 ¥ COLO COoMpalte- )

Se procede como ge ha descrito en el ejemplo 1; 50~

lunente se emplean otras caniidudes de agente de recubr:mien-—

ague de los

dos [/ /

Ejernlo 3

cusrpos moldes

Iormuuos con difmetros de 2 mm v long

453

Un poliestireno expandible, que se ha obtenido por
granul reibn de barras de una fusidn de poliestireno conienien—
o pcntano enwn 5 .y gue se compone. de 0111ndroa 8lgo de-

iludes entre 2 y 4 “tam,,

TABLA 2 ,-
Agente de re- N-egbtearila~ N-estearile- Amida de Amidn dei
cubrimiento mida de fcido mide de deido deido doildo !
ostedidco eztedrico - ol&ico oléico i
: s : |
Cantided de 0,2 0,1 0,2 0,1
recubrinien- - :
to [T 7 |
Lienpo de 27 32 32 5% !
enfriamiento ; i
del blogue - !
min_7 .
especi~ 17,6 18,2 19 17,6
fico [T&/1 7 " - ' '
... |Lxceso en pe- 6,0 8,3 5,5 9,5
- - “lso egpecifico ' :
7 o
Titerencia de 0,11 0,22 0,16 0,33
peso eupecifico ' ,
- |Pérdida de pen normeal normal aunentado ligzeremer)
- |tano durante el o te aumend
alnacenamiento tado
Centenido de 3,4 8 6,8
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se alimente en un mezclador con un’0,3 “ de H-estearilamdide

de 4cido estedrico. Ia smida de dcido estd finamente pulve-
rizeda y pasade o través de un tamf{z con un encho de mellas §
de 0,1 mm, H1 poliestireno expandible recubierto se alace- '5
ns durante 24 horas en wn. recipiente ceriado. lreépués e es—'é
pune prevismente en un espﬁme.dor continuo, 'prrovisto de a'gi—-r 1!
tador, mediante vapor de agua, & un peso a grz’!;lél de 'ziproxi-'ir
modamente 21 ¢/1. 21 material pre#iamente,espumado se almabé~%
na in‘uemediariamen’te durante 24 horas y despuéds se espumea, ‘
en un nelde de bloQue de 500 1, automdtico, para lo cﬁal se
vaporiza'duranté 20" con vepor de.agud de 0,8 atmésferas'de
gobrepresién. E1 blogue de material espumado formado tiene
un promedio de 2 células /mm. En dos énsayos comparafi#os

se sustiltuye la N-estearilemida de_l deido estedrico por
anida de 4cido estedrico, o bhién se prescihde de un recubri-
miento. La pérdideji en i)eﬁtano de las perlas el sin espumar
durante el alnacenamientc es en todos los casos la nprmal. |

Loé resultados se muestran en la tabla 3.

TABLAS3
Sin recubrir recublerto con wn 0,3 de
' - N-egtenrilamida Amide de
‘de dcido esited< Acido es-
rico tedrico
Tienpo de enfria— 17C : 53 120
miento [ min 7
Tiempo de enfria- 100 31 T0
niento /7 / .
Peso egpecirico 20,8 21,8 C 22,4
L/l
Exceso en peso 24,6 7,4 22,3
especifico /% /7 ’ ’ ’
Diferencia de 0,63 0,20 0,57

peso egpecifico
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T ADL A 3 (Conbinuncidn)

Sin recubrir recublerto con un C,35

le egpumaeidn
previa /[ G 7

+ Como aglutinacidén se determina aquella proporeidn en % en
peso del material espumedo que no ruede pasar a través de un

temiz con un ancho de maellas de 20 mm.

NOTA 7
Degerite suficiéntenente la naturalezs del invento,
asi como la manere de realizarlo en la préctica, debe hacer-

I -
se congtar ¢ue las disposiciones anteriormente indicadas,

'tjson sﬁsceptibles de modificsclones de detalle en cusnto no ol—

"-| teren su principio fundemental. También ge hace constar que

el invento corresponde a ung Sollc1tum de FPatente, pregsenta-

-1 da en Alemania, con fecha 7 de ngosto ce 1.971, bajo el nime-

ro P 21 39 686.1; acogiéndose por lo tanto, & los beneficios
~siendo

Jlo que constltuya la esenciadel referido invento y por 1o qué

__|se solicita Putente de Invencién, por-20 afios en Espatin, so-
f bre: PHOCEDIMIENTC PARA LA OBTENGION DE MAﬁAS MOLDEATILES
| BXPANDIBLES; corsclerizéndose por 1o siguiente:

le= Proced¢m¢ento pare la obtenclén de negas noldeg—
bley expanulble 8, cor un hrevertiempo de residencia ninimo
en el molde, caracterizado porgue comprende recubrir polfme-

rog de estireno espundible, de par%iculas finas, con w 0,05

a 2 % en peso de une amide de dcido cérboxilico, qua funde a

AN

li-estearilami~ &mlu dn
da de deido feldo ege!
‘egtedrico tedrico
Contenido de agua o ., 6,2 6,5 ,
del cuerpo mol—
deado 7
Aglutinacidn en + 1,0 O;O 3,7




60 a 1102C, de Pérmula I-CONH-R', en donde R significa wn

grupo alquilc con 7 a-21 &tomos de carbono y R'!' signilica

un grupo alquilo con 8 a 22 Atomos de carbono.

2,- Procedimiento pars la obtencién de mesas mol-

deebles expandibles, tal y como aueda sustancislmente des-

‘erito en la presente Memoria.

Esta Memoris conste de 15 hojas escritas a méquina
por une sola cara. | _
Madrid) 29 SET. fo72
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