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Eaﬁa'inyenciﬁﬁ se relaclona
con uan procedimiento pura preparar pigmentos
do una diaperaabilidad me jorada en medios orgh-
nicos,

Los pigmentos, especialmente
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cue se obtiene una mejora significativamente superior un la

C a0, Rz é8 un grupo R -0 un grupo fidroxilo o un grupo

-2

los inorghnicos, cuando se necesitan parn 8l tefildo de medi;s
orgﬁnicoa, con frecuencia no son facilmente diéparaablua an
los medioﬁ: Se cénoce ya el ﬁejorar la diapariaﬁilidad me«

dianta el trataﬁiento con méteriales hidrofbbicos, tales coma

rosinas o alcoholes de cadena larga. Se ha encontrado nhora

c¢ispersabilidad mediante el tratgmiento del pigmento cen ciers
t.0s fosfatos orghnicos,
Seglin 1a inveacidn; se proporciona un pige
mento de dispersabilidad me jorada en medios orgénicos, que
esth revestido con uno o mas fosfatos orghnicos de formulai

1\/“""‘“ -
/\'
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41

en la que Rl es un grupo alcoxi,Atiéloalcoxi, alquilens>xi o

ariloxi, opcionalmente sustituidot, o un grupo amino sustitui

: \/
PN

M es hidrbogene o un Atomo de meta: que proporciona un tosfate

(V] 0 -

srgénico que es insoluble en agua y n es la valencia de M.
Como pigmentos se pueden mencionar espe~

ﬂialmente los inorganicos, tales tomo dxido de hiero, dibxidg

e titanio y particularmente los cromatos de plomo incluyendd

..o8 amarillos cromo tales como amarillo verdoso claro, limbon

v gromo medio, ¥y los cromos molibZeno tales como los cromos

rtolibdeno de tonalidades amarilla, azulada y media,

N
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Gtoxi, 1sopropox1,'n-butOxi,dodociloxy ¥ héxadeciloxi. Es

-:J-

Como grupos alcoxi que pueden este: re-

1'reséntados por‘Rl, pueden mencionagse, por ejemplo, matoxi,

preferible- que 01 grupo alquilo contenga de 3 a 20 Atowsos de ’
carbono, 81 se desea. el grupo alcoxi pupde outar suatttuido. 
por eJemplo, por alcoxi, ta1 como hetoxi, poliotilenoxl, ‘hie |
droxi, ciano, amino o amino susti!uido tal como monoalquil

v dinlquilamino, vy arilo tal como fenilo, Como e jemplos qo
Jrupos alcoxi uugtituidoa pu;den Jdencionarse 2,3~dihidroii;
nropilo. ' ‘ |

Como grupos cicldaléoxi'opcionalmeﬂta

sustituidos, pugdén~nencionarse, pof ejemplo, ciclohexiloxi.

o Como grupos alquenilo opcionalmento aus-‘

tituidoo, puodon uoncionarso, por edemplo. alilo, proptlo, |
oleilo y 9, 2-octadepanodienilo.> |
Es preferible qus los . grupoe alquenilo
;ontengan de 10 a 20 ‘Atomos de carbono." '
Como - grupos ariloxi opcionalmente susti-
:uidos, puadintuoncionarso, por ejemplo, feénoxi, tolilbxi,
p-&crc-obtilarchqxi Yy etoxifeboxip ‘ .
comoAgrﬁpoa nﬁiho sustituidos se puadenv
Hencionar, por-eJjemplo, h&noalqdilaminb, tal como otilbmino,i

dialquilamine tii-eono,dietilamiﬁo, y ﬁonﬁiriiaminp, y deri- |

vadoafsu'titdidosAdo los anteriores, tales como p-etoxiauiliqo.,

Como ‘tomos aethlicos quo pueden estar
Aepreuontadoa pror H, se mencionan cualquior metal que propors
tione una sal insoluble én agua c«n~01 fostato orgﬁniQo re;a-
sionado, o.peci:lqonpe 163'metaiea éol grupé 2a de la~gébla

10:16d1¢u, ta;'comb)naggesio; caluio y bario, que normalnenty.v

vropoécionln auio§ insolubles, pero tambien se ﬁuadan citar
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e
stros ﬁgtales; tales como a}pminio'y.plomo Yy elementos de
sransicibn tales como zino,gzirconio y cerio y especial aque+
llos del grupo 8, tal como %ierrou En aquellos casos en don-
de el metal tiende a‘formar:sales basicas, M puede represen-
tar un.'grupo'correspondientie, tal comékzirconiloxi.

. La c;nt;dad de revestimiento de fostato
orgénico es convenientemente dé 6,01 °,ﬁ% del peso de pigmen+
:o,_aunqué, si se desea, sefpuede utilizar mas, pero normal#
ﬂenteino se conseguirﬁ:una éejora conmensurable en la dispers
zabilidad, La canti&ad preféri@a as de 0,1 a 2% del peso

. %
de pigmento.

‘5
"Segln 1a invencibdn, se proporciona un
procedimiento para la fabiiéaci&n de plgmentos revestidos,

>

que.compreﬁ&ef tratar un pigmento, en dispersidn acuosa, con

un fosfato orghnico de férmdla:
N ,
»
27\

R OH

0
*n la que Rl y R2 s8e definen comc anteriormenfe o una sal
3oluble en agﬁa del mismo,

Como sAIas sclubles en agua, se pueden
c¢itar, por ejemplo, las sales de 1etal alcaline, tal como
las éaleslde sodio, males aminices, tal como la sai de trietil-
amina, sales de amonio cuaternarin Yy en especial las sales
son alcanolaminas, tal como trietunolamina,

El procedimiento de la invencién se pue-
de llevar a cebo, por ejemplo, ag:.tando el pigmento suspenw

dido en una solucibn, dispersion o emulsion acuosa del foa-

fato orghnico., Preferiblemente, el fosfato orghnico se afiade|

zradualmente a la suspensidn de rigmento agiteda. Se puede
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‘sstas glmal pero un pH demaaiado slcalino pusde cOndUclr 2

-5

ompinqr cuslquiey timpornturn conveniente a la cual 1a Aus-

penaifin acuown sea liquida, parc lam fqmpuraturnn prit-rtﬁuﬂ -

non de 1% & Y080, K1 pH inlcisl prelerido es de U4 w Ts VARw

sicularments de 5 a 7. Pueden utilizarsé valores pH fusrw de

sevestimientos que, en clerto grado. pierden pigmonto trls
1 lavndo, oa la-formacion de hidroxidos natilicos -en 1ugar
'le sales net&licgs insolubles en agus del fosfato orkiaico..

'La: cantidad de fbsfato org&nico empleado
correapdhdori norﬁalmante a la cagtidad de reveatinientq
necesario, lunqua, particularmente & elevados niveles de re-
vestiliento, puoden presentnrao ciertua p&rdidaa f!sicae ¥
en estos caaoa, puede ser riecesario una cantidad ;nicial
wmayor. ' -

| En aqualloa citaos en donde se desea un’

revestimiento de un dorivado mot&lico del foafato org&nico,
18 neceuario llpvar.n cabo el prcupso de la 1nvonc16n en pre
sincia de una cal folublé en agus del metal y es ﬁrefbriﬁle
)rocipitar el‘CQrivddo metalico dwl fosfato orghnico o uns
ial aélublo en agua del mismo y uha sal soluble en sgua del
|¢fa1 deseado eﬁ presencia del piémenﬁo. Por e jemplo, eli
fosfato orginico o su sal y lﬁ'sal soluble en agua se pueden
afiadir 1ndopendiantemonte‘an unafpropordibﬁ eatoqhiom&ttich#
aente equimolax’, controlada, ‘a ia apapenai%n'de pigmento
agitada, ' A

Como sales soiubles.en agia, se mencionar
por eJempio; cloruros, nitratos, o s; es sdecuado, sulfatos
. los metales con los cuales se dea;a 8ormar ﬁn revestimien-

%0 de una sal wetdlica insoluble e¢n agum del fosfato orgh-

by

nico,
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. cia quimica del piamento tratado 86 pueden e joraitr aplicando

—6-&

&
H

84 se desea, 1ns propiedades de resisten-

uns anl methlicmn fasoluble an agun e 5oldo tonfbtico, al mieg

mo tiempo, Eato me puede eructunr couvonientamnnte utiliuanﬂo

H

un 4cido foafbrico ademhs del fosfato orghnico o su sal, en
combinéciﬁn con una cantidad” adecvadamente ‘aumentada de sal

Tt Loy .-

matalica insolublo en agua.

Como fosfatos orghnicos que pueden ser ems
pleados en el proceso de la ;nvenci6n, se mencionan, por ejem:
plo, dihidrogéno fosfato de oleilo, hidrbgeno fosfato de

dioleilo, dihidrogéno fosfaté de cetilo (sal disbdica), écido

N,ﬁ'—bis(4fetoxifen11)-fosfoéodiamidicq (sal sbdica), hidroge:
noAfosfato de difenilo, hidr;génofosfato de di~-n-butilo,
éc;do glicerofosf6ripo (dihiérogenofoqfato @e.z,j-dihidroxi-
propild), hidrbgeno fosfato de dimntilo..hidroggno fostato de
di—z-etilexilo, hidrogeno fodfato ue octil tenilo, dihidrbgen:
Fostato de fenilo y dihidrogéno pi"osfofato de difenilo e
hidrbgeno y dihidrogeno focfatos y pirofosfatos de condensadok
de o0xidé de etileno con alcoholes 7 alguilfenoles.
Enmuellos casos en donde el fosfato orgh+
nico o su -sal n« es facilmente soluble en agua, es convenientﬁ
uzilizar agentes solubilizantes o cispersantes, por ejemplo
trietanolamina o condensado de nonilfenol/éxido de etileno,
Los pigmento; que pueden tratarse por el
proceso de la inyenci&n, pueden haber sido tratados ya por
otros medios comocidos paré me jorar otras propiedades, tales

c>mo solidez al calor, a la luz o al dibxido de azufre atmos«

firico. Taléa trafamientoq, en el caso de los pigmentos de

|
)
c¢-omato de plamc, pueden implicar, por ejemplo, el revestimiesi-

t> del pigmento con silice opcionalmente en combinacidon con
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" limita, por los aiguiente- eJemploa! en los cuales todas las

a 250 piftol de agﬁu,-con ague, y eati,mezcla_se aﬁade, en
oSligmento porxr filtfacibn, aeAlaVa ¥ se meca del modo usuale

:nediante molierda con arona,-gxhihe une diaparanbilidad au=

serior al pigmento sin tratsr,

-7-

bxido de antimonio, fosfatos met&licos ¥ baidos de hetales

talss como cerio, aluminio, estafo o titunio.

Dioho pre-tratamiento de los pigmentoa

‘no afactaudighiticutivamonte a las ventudaq de la disperaubi-

lidad mejorada obtenida por el proceao ‘de la invericidn.

Los pigmentos trdtadoa do lu invonci&n
son oupeciuluonte adacuados para utilizdrao an pinturo- ba-
sadas en nudioa org&nico- o en pl&sticou, & la vista de su

liuperaabilidad luperior. Pare utalizarée On tales medioa,

los pigmentos tratados se puedon trbtar por t6cn1caa convun-

~1onalea, por 0jonplo mediante molionda con nrena.

la: 1nvenc16n se 11natra, poro no se

partes son en peso, a menos qug-it diga lo_eqntrdrio.
EJEMPID 3 | [
. Se agita a 65“0, ‘una sunpans16n de npro-
timadamente 115 partos de pigmonto de -cromo nolibdeno de
sonalidad roja: en 1250 partes de ngua. ’ '

Una mezcla de 5 paftol de foéfutoa hoi-
dos de monofolailo y dioléiio:mozulados Y 5 partes de trietas

aolamina, se diluye: cuidadosaments a un volumen equivalente

15 minutos, & la suspensidn agitads de pigwento, E1 pH sube

4 8,2, Despubs de agitar durantéd 15 minutos, se aisla el

El pigmento, wuando se incorpora sa

resinas alquidicaa de cochuraaibn‘ pars rabricar una pintura

IA'auSpgnsi65 del pigmento de tonalidad xoja
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'sﬁade agua para llevar el voiumen e un equivalente de 10,000

-

empleado anteriormente, se prepara seghn el procedimiento

¢t iguientet se disuelven en agua 351 partes de dicromat.s so-
¢ {co dihidratado, 66,5 partéa de molibdatp sodico dihi.tratada,
3,7 partes de cloruro potasico y 51,6 de sulfato sbdi.o, '
se afiaden 288 partes de pidr%xido sddico acuoso al 32% y el
conjunto se diluye a un volumen eﬁuivalente ai1500 parzes de
agua. Egta solucibri, asi como una ;oluciﬁn 1 molar de nitratd
de plomo de un volumen equivalent: = 3006 partes ée‘agua, se
eiiaden simultineamente, a 159C, a 4000 partes de ;gua son
agitaciﬁn. Se afade 4cido nitrico diluido para reducir el pH:
¢ 2,4 y se continua la agitacibn durante 15 minutos, S. afia-
«en, con agitacibn, 98 partés de silicato s&dico acuosa .
(28% S- 20 9 29 Na, 0) disueltas en 400 partes de agua, La sud—
peneion de pigmento se eleva a una temperatura de 6592C en

] hora., Se ahade una solucion de 146 partes de sulfato ambd-
nico disueltas en 500 partes de agua, tras lo cual se afade
carbonato sddico acuoso para lleVﬁr el ph a 7,8, Despues del

reposo, el agua sobrenadante se élimina por decantacion. Se

1-artes de agua y l1a temperatura 81 sleva a 659C, Se arinde unJ
s.0lucidn acuasa gque contiene%?? pnrtes de &cido cltrico, 76
prartes de &cido clorhidrico cdnceriré&o'y 26 partes de bxido
ce antimonio, tras lo cual el pH ue,11§¢a a 7 por la adicion
ce una solucidn acuosa al 20% de narbon;to sﬁdico.
FJEMPLO 2

Se prepara una suspensidn de aprox:mada-
rente 170 partes de un pigmento de c¢romo molibdeno de tonali-
cad roja, en un volumen equivalense a 2000 partes de agua,

cegin el procedimiento descrito e el ejemplo l. la suspensibn

s gitada se calienta a 839C y el pli se ajusta a 5,5 por la



10

15

20

25

30

fosfato &cido de oleilo mezclado con 2,3 partes de trietanole
amine y se diluye con 250 partes de aguJ. Esta solucidn se
afiade a la suspensidn agitada simultaneamente con, Yy en una
proporcibn similar a, una aeguﬁda solucidn dé 0,53 partds de
cloruro de bario dihidratado disueito en 250 partes de'agua,
en un periodé de 35bminutos aproximadamente, E1 pH finél es
de 6,9, E1 pigmento se sisla por filtraéibn, se leva y se
seca a 70-402C,

Il1 pigmento, cusndo se incorpora en re-
sina alquidice de cochuracibn, pars prepatrar unu-ﬁintura
mediante mollenda con bolas o con arena, exhibe ﬁna agispersa-

bilidgd superior a la de un pigmento sin tratar,

L4

EJEMPLO 3 i

»

Se diluye con agua el volumen equivalente

de 2400 partes de agua de nitrato de plomo 1,3 molar, a un

volumen equivelente de 8.000Apa£tesvde agua ¥y el pll se ajust
a U por adicion de carbonato sbdico acuoso al 10%, Se aﬂade‘
solucibn acuosa de dicromato sodico, con agitacibn, en unos
30 minutos, hasta que el exceso de plomo es 0,014 molar apro-
ximadamente, nécesitAndose aproximadamente un volumen equiva-
lente de 3606 partes de agua de una solucion de 292 partes

de dicromaté sbdico dihidrafado, 125 partes de sulfato sbddicd
anhidro, 25 partes de cloruro sddico y 280 partes de hidroxido

sddico scuoso de densidad 1,5, en 3500 partes de agua, El pH

sube a 5,3 nprbximadamenta. La solucibn de pigmento se calien
ta a 60¢C durante 1 hora y se diluye luege a un volumen equi-
valente de 2000 partes de agua y se deJﬁ reposar durante 16

horas, El1 licor sobrenadante se elimina por decantacidn, se

8 justa el volumen al equivalente de 10,000 partes de agua y
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ta lachada se agita y caliebta a ~02C, Se afiade &cido sulf&-i
~ico al 10% suficiente para§reduc;r el pll a 2,6, ﬂeéuido %
>or adiciones de 28 partes &e sulfonato a%dico-nnﬁidro di- %
suelto en 100 partes de aguﬁ, solucibn de earbonato sbuico
al 20% a pH 5,5, se aﬁade, en 20 minutos 133 partes de solu-
cion de silicato sbdico (29% $10, y 10% Ns 0) en 250 partes
de agua, se aﬁauen, en 30 minutos. 1&0 partes de sulfato
ambnico disueito en 500 partes de agna, una mezcla de 28
nartes de éc;do citrico, 80 parten de 4cido clorhidrico
concentrado y 28 partes de éxido e antiﬁonio_y,suficiente car-,
honato sbdico al 20% pafa lievar el pH a 7. Después de agi-
tar durante 10 minutos, el pigmento se aisla por filtracibn,
se lava y se seca del médo usual para proporcionar aproxima-'

t.

damente 1000 partes de un p;gmento amarillo limbn que se
puede emplear como~coﬁtrol'éon fines comparativos,

Una sﬁsﬂensi&n‘icuosa que contiene 200
sartes de pigmento, preparaéo comn antes se ha descrito, se
srata a 702C a?adiando, en 15 minutos, una mezcla de h par-
tes de fosfator Acidos de moho oluilo y dioleilo mezclados
7 4 partes de trietanolamingZ dilu-das cuidadosamente con
4gua con un volumen equiValéhtquoAZSO partes de agua; Des=-
pues de 15 minutos mas de cochuracidn, el pigmento se filtra;
se lava y se seca del modo usual,

El pigmento, cuando se incorpora en resina
alquidica de almacenamiento, para fabricar una pintura me-
rliante molienda con arena, exhibe una dispersabilidad supe-
*ior con respecto al pigmento sin tratar,

JEMPLO 4

Una suspensidn que contiene 200 partes de

‘m pigmento amarillo 1imon, preparado segln el método del.
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‘oibutilo, R} partos db etanolamina diluidas con. agua a un vo-

EJEMPLO 7

i 3

¢ jemplo 3, ptgﬁanto control, ne trota a TOIC ‘afiadiendo n la |

nisma, en 15 minutos, una mczoln de 4 partos de fonfat. de

1umen equivalente de 250 partes de agua, Dospuﬂs de ag-tar )

durante 15 minutos, el pigmento se filﬁra, se lavn y-se seca

del modo usual.

)

\

El pigmento, cuando se incorpora en
‘esina alquidica de cochuraci6n; para fabricar{‘unaapinuur.
védiante molienda con arena, exhibs una didpersabilidac su-
;erior a la del pigmento sin traéar.' |
FJEMPLO 5 _ A

 Se.rep1te el procedimiento del ejemplo 4 |
reemplazando el -foafato de dibﬁtilo por la sal c&lqica de
2,3=dihidroxipropilfosfato (una qai‘ao;uble en uguw);

El pigmento mﬁestré propiedades simila-
res de dispersabilidad mejordda; ° ‘

EJEMPLO § | ‘ | ’

Una: suspensibn que contiene 200 partes
de un pigm;ngo Je cromo de tonalidad roJﬁu preparaddo segln
el ejemplo 1, s® trata, a 7050 y pl 7, con una mezcla de h
partes de trietanobamina y JO parves de un ester fosfato
de alcohol olollico poliotoxilado (5 moles de bxido de etile-
ro por mol de alcohol olcico), diluida con agua a un volun
ren oquivalento a 250 do partea de agua, en 15 ninutoa. Des-~
rues de agitar durante 15 minutos mas, el pigmento se filtrm,
te lava y‘so seza dei modo usual, £l pigmerito posee une dio-
xersabilid;d auperibr en comparacxbn ¢on la del pigmanto sin

tratar,

Se repite el procedimiento del ejemplo 6 |
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.a los beneficios que conceden los Convenios Internacionales

_DE DISPERSABILIDAD MEJORADA EN MEULIOS ORGANICOS; carascterie

-]l

susticuyendo el enterfonfato de alc&ho] oleilico polietoxi
iado por un enterfosnfate de una mezcla polietoxlilada de alco-
loles que tienen de 13 a 15 Atomos de carbono (9,5 mol-s de
{.xido de etileno por mol de alcohol). El pigmento tiens una
dispefaabilidaé superior a la del pigmento sin tratar,

' ‘NOTA .- '

Doaérita suficientemente la natur~nleza
del invento, agi como la ﬁanera ds réalizarlp en la practi-
ca, debe hacerse constar que las disposiciones anteriosmente
indicadas, son susceptibles de mo:ificationes de detalle en
cuanto ne alﬁéren su principio f&wdamental; también se. hace
vonstar, que el invento corresponje a una sollcitud de Pateﬁ-
te, presentada en Inglaterra, bajo el nlmero 42338/74, de

fecha de 30 de septiembre ae 1.974, ‘acogiéndose por lo tanto |

en vigor, siendo lo que constituys la esencila del reforido
invénto y por lo que se solicita Patente de Invencibn sor 20

nfios en Espafla, sobre: PROCEDIMIEYTO PARA PRER&RAR;Uﬁ-rIGHENTO

z@ndose por lo siguiente:

1% ,. Procedimiento para preparar ua pig-
mento de dispersabilidad mejorada en'medios orgénicos, ca-
sacterizado porque comprende tratir el pigmentb. en disppr-

11i0n acuosa, cen un fosfato orghnico de formulas

po L))

S o
e

L ; K !

n

R

cn la que R1 es un grupo alcoxi, «¢icloalcoxi, aalquilenoxil o

;ariloxil épcionalmente sustituido o un grupo amino sustituido,
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jfosfatu org&nico que - noa 1naolublo en agua, yn es 1; vulen.
cibn i'; caracterizado porque la gdlzsoluqu en agua e§ uha

| cion 1' 6 2*, cuructorisndo porqua la disporoibn acuoan tie-

1 cibn- 4*, c-ractorizado porquo so ereetua en preaeneia de un_

- . P ot
. ) * ¥ - . o «
" - . nlB- - R
— X .. . . A i
. . - » ! v . B -

r? os.ab gfupo’ﬁ; o hn'éfubq_hiaroxilo‘o un_grupo’

gt oM e o
o‘ﬁfJF\\o - L
M es un Atomo de hidr%geno ) di matdl que propordioni un

cia da M, o un sal soluble’ on agua del mismo.

28, Procodimiento aog&n 14 reivindiea- |

aal’dc'aiéanoiam;ha{'

3%, - Procodimionto nog&n la reivindict--

ne un ph 1nici|1 ontro h y 7. S Y . e .
h’.- Procodinionto o.gﬁn ounlquiora de -

las rcivindicacionos untorioraa, carnctorizndo porquo se

ufaotua en pre-ancia de uns sal loluble 0n agua do un metnl que - -

forma anu -.1 1naolublo on agua con el fosfato org&nico.

5‘o~ Procedimiento aegﬁn 1. reivindicn-

Scido fosforico. ' '

' ' 6'.- Procadimiento segﬁn cualquiera de
las reivindicacionea unteriores, caractarizado porqun el pig-.
mento es un pigmento de cromato de plomo quo ha sido reves.
tido con silice, = o |

'7'.- Procedimionto para preparar un- pi"-




.-ll{-

mento de dispersabllidad me jorada en medios orghnicos; tal
Y como queda sustancialmente descrito en la presente flemo-
ria,

Ksta Memoria consta de 14 hojas ea-:ritlzae'
‘e mquina Por una sola cara.

74 SET, 5.

Madrid,

IMPERIAL CHEMICAL INDUSTRIES.LINITED, |

L. GOMEZ Acees v Hogr
® B Flmsdo: L Gaela Famnéades

L et
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