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MENORTIA DES CRIPTIVA
SOBRE:
"PROCEDIMIENTO PARA LA RECUPERACION DE ACIDO FLUOSULFONICO".

SOLICITANTES: UNITED STATES RUBBER COMPANY, residentes
en: 1230,Avenue of the American, NEW YORK,

Estados Unidos de América.

Este invento se refiere a un procedimiento para
la recuperacion de acido fluosulfénico del acido ya utili-
zado, pero que lo contenga, en mezcla con acido sulfarico
y fluoruro de hidrégeno. En su aspecto mas importante, se
relaciona con un procedimiento para recuperar acido fluo-
sulfonico que se haya apurado como resultado de su empleo
como agente condensador para condensaciones quimicas que
dejen agua en libertad, especialmente acido fluosulfénico
apurado, formado en la preparacion de 2,2-bis(p-clorofenil)

-1,1,1-tricloroetano, por la condensacion de monocloroben-
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de condensacidn.

El D.D.T., (2,2-bis(p-clorofenil)-l,l,l-tricloro-
etano) se prepara cominmente haciendo reaccionar entre sf
cloral o su hidrato con monoclorohenceno. Dado gue el agua
es uno de los productos de la reaccidn, se utiliza un decido
deshidratante o condensador enérgicoc para captar este agua
¥y alterar en ssntidc favorable el equilibrio. Para este
objeto, se utilizan, industrialmente, el dcido sulfirico
fuerte, fumante ¢ de Nordhausen, 0 uns mezcla de ambose.

El doido clorosulfénico y el fluosulfdnico, se emplean
también como agentes condensadores dcidos para la sfntesis
del D.D.T., Qus se representa adecuadamente por la ecuacién
siguiente:

c1 =N H

2 €l & CClyCHO- > c. + H,0

c1. ccl3
Cuando se emplea dcido fluosulfdni@ omo agente
condensador, actia camo un agente deshidratante, de acuerdo
con la ecuacidén siguiente:

2 HSOBF f H,0 —7 H230 + HF + HSOBF

(exceso) (mezjia dcido apurado DeD.T.)
Durante la reaccidn no se desprende fluorurc de hidrdgeno,
gue permanece en sl acido apurado. La presencia de este
fluoruro de hidrdgeno y de dcido fluosulfdnico en el dcido
apurado, crea un serio problema de aprovechamiento, ademis
de representar una pérdida de dcido fluosulfdnioco de bas-
tante valor. El obJjeto principal de este invento es recupe -
rar dcido fluosulfdnico de este 4cido apurado. Otro objeto

es recuperar no solo el fcido fluosulfdnico presente como
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tal en el acido apurado, sino también convertir el fluoruro
de hidrogeno del &cido utilizado en &oido fluosulfonico y
recuperar éste. Otro objeto es eliminar el problema da
aprovechamiento de los desperdicios que el &cido fluosul-
fonico plantea. Otro objeto es llevar a cabo la recupera-
cién del &cido fluosulfonico de un modo tal que elimine

la introduccion de material no volatil. Este invento no
solo llena los objetos indicados, sino que ademdas consigue
una gran mejora econdémica en la sfntesisdel D.D.T. con
acido fluosulfonico como agente condensador.

En otra Patente que presenta la Sociedad solici-
tante con esta misma fecha, describe y reivindica el des-
cubrimiento general de que el acido fluosulfonico puede
recuperarse del acido apurado en una forma adecuada para

nuevo uso, mezclando con el trioxido de azufre y destilan-

do luego la mezcla para recuperar el acido fluosulfonico como

destilado. Dicha Solicitud describe el empleo del tridoxido
de azufre como tal, y en forma de una solucion del miafio
en acido sulfurico, o sea, acido sulfurico fumante o de
Nordhausen. Sin embargo, el empleo del triéxido de azufre
en estas formas no es completamente satisfactorio y este
invento tiene como objeto adicional el proporcionar un
método que vence las dificultades e inconvenientes de em
plear el trioxido de azufre bien como tal o biai al estado
de é&cido sulfdrico fumante. Entre estas desventajas figuran
la de que el trioxido de azufre como tal no puede manejarse
oon facilidad ni transportarse sin inconvenientes, de modo
que su empleo resulta impracticable comercialmente, a menos

que la fabrica de D.D.T. esté situada cerca del sitio de

produccion del trioxido de azufre; el acido sulfdrico fuman
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te, por su parte, introduce una cant%ad adicionall relati-
vamente grande de acido sulfdrico en la mezcla, lo cual
representa una perdida y da lugar a que exista mas acido
sulfdrico en el residuo a manejar.

Se ha descubierto un procedimiento para convertir
el fluoruro de hidrégeno, contenido en el acido fluosulfé-
nico apurado, en &cido fluosulfénico y para recuperar este
acido fluosulfénico junto con el exceso inicial de acido
fluosulfonico, en un estado purificado adecuado para nuevo
uso como agente condensador para la ulterior formacidon de
D.D.T., procedimiento que elimina los inconvenientes antes
mencionados.

Se ha comprobado que puede recuperarse acido fluo-
sulfénico del &cido fluosulfénico apurado, mezclando acido
fluosulfénioo que contenga triéxido de azufre libre, con
el acido apurado, destilando la mezcla resultante y recupe-
rando &cido fluosulféonico como destilado.

El trioxido de azufre es muy soluble en el &cido
fluosulfénico, dando una solucion que puede llamarse acido
fluosulféonico fumante o "fludleo™".

El empleo del triéxido de azufre en forma de una
solucién del mismo en acido fluosulfénico, de acuerdo con
este invento, resulta muy ventajoso con respecto al uso
del triéxido deazufre oomo tal, ya que proporciona un pro-
cedimiento muy conveniente para suministrar el triéxido de
azufre preciso para la recuperacién del contenido de fluo-
ruro de hidrégeno del &acido apurado, y con respecto al em
pleo de acido sulfarico fumante, por no afadirse al residuo

de acido sulfurico de la destilacién de recuperacién, como

ocurre con el acido sulfurico fumante. Tiene ademas la
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ventaja adicional de afiadir acido fluosulfonico de "correc-
ciéon" para la sintesis del D.D.T. Empleando "fludleo" de
las proporciones correctas de SO™ con respecto a HBO™F,

la cantidad de &cido fluosulfonico recuperada puede mante-
nerse en equilibrio con las exigencias de la sintesis del
D.D.T. De este modo, puede conseguirse un procedimiento
completamente compensado y easndmlco para la sintesis del
D.D.T. empleando acido fluosulfonico cono agente de conden-
sacién.

De acuerdo con este invento, el contenido de fluo-
ruro de hidrégeno del acido fluosulfonico apurado, se con-
vierte en acido fluosulfonico por medio del triéxido de
azufre en forma de una solucion de este en &Acido fluosul-
fénico. La reaccidén, es la siguiente:

HF 4  (HSOMF * sOn) - /  2HSONF

Acido fluosul-
fonico fumante

En la aplicacion préactica de este invento, el
dcido fluosulfonico apurado se mezcla sencillamente con el
acido fluosulfonico fumante para obtener una mezcla unifor-
me, y la mezcla resultante se destila a continuacién, recu-
perdndose como destilado el &cido fluosulfonico contenido
en la mezcla.

La concentracion de trioxido de azufre en el
dcido fluosulfonico fumante que se emplea de acuerdo con
este invento, puede variar entre amplios limites, por ejem-
plo de 10 a 60% en peso de SO”, con respecto al peso total
de &cido fluosulfonico fumante, segln distintos factores,
entre ellos la disponibilidad, la cantidad de &cido fluo-

sulféonico de correccién que se desee introducir en el sis-

tema, y la cantidad de fluoruro de hidrogeno libre que



contenga el &cido fluosulfonico apurado. En una operacidn
comercial para sintetizar D.D.T. con &cido fluosulfonico
como agente deshidratante, y que incluye el sistema de

recuperacién de fluosulfonico de acuerd con este invento,

135. se conseguira un equilibrio, después de alcanzar un estado
estacionario en el proceso, entre el grado de agotamiento
en la sintesis del D.D.T. y la cantidad y concentracién de
SO™ en el &acido fluosulfonico fumante que se afiade para la
regeneraciéon y la recuperacién.

140. El acido fluosulfonico fumante se prepara con
gran facilidad por sencilla disolucion de SO™ en 4&cido
fluosulfonico hasta alcanzar la concentracién deseada. EI
triéoxido de azufre puede introducirse en forma liquida o
gaseosa. Por ejemplo, el trioxido de azufre gaseoso obte-

143. nido en una instalacion por contacto, puede hacerse barbo-
tar sencillamente a travos del &acido fluosulfonico hasta
conseguir el grado deseado de concentracion de SOg. EIl
acido fluosulfonico fumante que se obtiene puede expedirse
y manejarse convenientemente y proporciona un modo muy

150. satisfactorio para el suministro de trioxido de azufre
destinado a la regeneracion y recuperacion del fluosulfonico.

El acido fluosulfonico es un articulo comercial que
se encuentra sin dificultad. EI acido fluosulfonico del co-
mercio se suministra conteniendo un ligero exceso de SON

155. (alrededor del 3%) para evitar la corrosion del envase. Si
contuviera HF libre, se presentaria la corrosion en los
envases de hierro o el ataque en los de vidrio. EIl acido
fluosulfonico fumante empleado de acuerdo con este invento,

puede expedirse en los miamos envases utilizados para el

160. acido fluosulfonico. Los envases han de estar cerrados
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desde luego y, con preferencia, han de poder resistir la
presion que se desarrolla al someter el acido fumante, es-
pecialmente los tipos que contienen las mayores concentra-
ciones de SO”, a presiones elevadas tales como las que se

165- presentan cuando la botella o bombona queda expuesta a los
rayos del sol en tiempo caluroso.

La cantidad de acido fluosulféonico fumante a mez-
clar con el &cido fluosulfénico apurado, puede variar en
alto grado, y depende de muchos factores, entre ellos la

170. proporcion de fluoruro de hidrégeno libre del acido apurado,
y la proporciéon de triéxido de azufre libre contenida en el
acido sulfdrico fumante. A menudo se prefiere introducir,
por lo menos, trioxido de azufre bastante para combinarse
guimicamente con todo el fluoruro de hidrégeno libra que

175* se encuentre en el acido apurado. Esto significa que, con
objeto do conseguir la maxima recuperacion de acido fluo-
sulfénico, la cantidad de triéxido de azufre libre que se
aflade al 4oido fluosulfénico agregado, ha de ser, por lo
menos, estequiometricamente equivalente al fluoruro de

i80. hidrégeno libre del acido apurado. EI empleo de un gran
exceso de trioxido de azufre con respecto al equivalente
estequiometrico del fluoruro de hidrégeno libre, no es
conveniente porque este triéxido de azufre en exceso se
pierde en la destilacion. En general, se prefiere emplear

185. dcido fluosulfénico fumante suficiente para suministrar
triéxido de azufre libre en una oantidad comprendida entre
0,9 v 1,1 mols. de SO™ por mol. de HF libre en el acido
apurado. Con mayor preferencia todavia se emplea &acido
fluosulféonico fumante suficiente para proporcionar entre

190. 1,0 y 1,1 mols. de SO’é libre por mol. deHF.
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La adicién del acido fluosulfonico fumante puede
ir acompafiada por agitacién, para favorecer la formacion
de una mezcla homogénea. EIl trioxido de azufre libre asi
introducido, reacciona caai instantaneamente con el fluo-
ruro de hidrogeno libre. La adicion pueda realizarse a
cualquier temperatura adecuada, prefiriéndose generalmente
el empleo de la temperatura ambiente ordinaria. Dado que
la reaccion entre el triéxido de azufre afadido y el fluo-
ruro de hidrégeno libre desprende calor, puede ser conve-
niente o necesaria la refrigeracién de cualquier modo ade-
ouado, durante la adicion y mezcla del acido fluosulfonico
fumante. Como resultarda evidente para los peritos en la
materia, para realizar la mezcla y la fase ulterior de des-
tilacién, debe emplearse equipo resistente a la corrosion.

En cuanto el &cido fluosulfonico fumante se ha
mezclado intimamente con el acido fluosulfonico apurado,
puede destilarse la mezcla resultante y, como destilado,
se recupera acido fluosulfonico en forma préacticamente
pura. EIl acido fluosulfonico asi recuperado, contiene &acido
fluosulfonico de tres origenes, a saber, el &acido fluosul-
fonico no apurado, presente an el acido apurado primitivo;
el fluosulfonico presente en el &cido fluosulfonico fuman-
te afadido, y el fluosulfonico formacb por interaccién del
triéxido de azufre y del fluoruro de hidrégeno del acido
apurado primitivo. La destilacion puede realizarse de cual-
quier modo conocido para los peritos en la materia. Puede
emplearse un sencillo alambique provisto de condensador
0 una columna do destilacion fraccionada, dotada de relleno
o placas o bandejas de barboteo, y de medios convencionales

para recalentar la caldera y para el reflujo en la parte
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superior de la columna O torrae.

Es preferible destilar el dcido apurado sometido
a tratamiento, a una presidn r educida, para mantener la
temperatura de destilacidn en una zona adecuada de trabajow
Por sjemplo, una temperatura de 1502C. para el bafio o la
caldera, es suficiente para llevar a cabo la destilacidn
rapida del deldo fluosulfdnico sometido a una presién de
10 a 20 milfmetros.

Realizando la destilacidn a una presidn reducida
tal que el dcido fluosulfénico no esté sometido a una tem-
peraturs superior a 1508C., se evita la descomposicidn del
doido fluosulfdnico. Corrientemente, es preferible realizar
la destilacidn a una presidn absoluta no superior a 30 mm.

de mercurio. Se indica como punto de ebulliocidn del &dcido

 fluosulfénico, a la pre«idn atmosférica, la temperatura

de 165,52C., pero no puede destilarse a la presidn atmos-
férica sin una descomposicidn mayor o menor.

La destilacidn separa la mezcla de dcido apura-
do que se trata, en tres fmcciones distintas, a saber:

(1) Una fraceidn gaseosa no-condensable que
contiene cualquier exceso de tridxido de azufre junto con
gases no-condensables prssentes en la mezcla, tales como
fluoruro de hidrdgeno procedente de los subproductos de
la reaccidn del D.D.T. que permanezcan en el Acido apurado;
posiblamente bidxido de mufre resultante de reacciones de
descomposieidn o secundarias; fluoruro de hidrdgeno libre,
si ase introdujo SO3 en cantidad inferior al equivalsente
ostequiométrico, y andlogos. Esta fraccidn gaseosa no-oon
densable es la que se dssprende primero y gemnaalmente se

elinina por el generador de vacf{o. Cuando para llevar a
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cabo la etapa de destil;oi5n se emplea una columna o ﬁorre
convencional de @ estilacidn fraccionada, la fraccidn no-

condensable se separa del dcido fluosulfdnico despuds del
condensador que actda sobre los vapores "de mbeza". Este
gas no-condensable, puede retirarse del acunulador de con-
densad® . Generalments, se preferird aplicar sl vacfo a la
cémara de vapor del acumulador de condensad , d escargando
as{ el gas no-condensable a través del generador de vacfo,
que puede ser una bomba de vacfo u otro mediode producir

la aspiracidén deseada.

(2) Una fraccidn de doido fluosulfdénico practi-
camente puro que hisrve de 95 a 150¢C., a la presidn de 10
a 20 milfmetros. ‘

(3) Una fraccidn no-volitil que comprends el
material residual, a saber, el dcido sulfirico y los sub-
produstos de la reacecidn del D.D.T., por ejemplo acido
p~-clorobenceno sulfdénico, bis-p-clorofenil-sulfona, etce.

Bl brocedimiento a que este invento se refierse,
puede aplicarse intermitentemente o de modo continuo, pre=-
firiéndose 8ste. El funcionamiento continuo se lleva a
cabo, convenientemente, mezclando sencillamente sin inte-
rrupcidn el deido fluosulfdnico fumante con ol &oido fluo-
sulfdnico apurado y tratando de modo continuo la mezcla
resultante en un gparato destilador de funcionemiento inin-
terrumpido.

La capa de Acido fluosulfdnico apurado, se sepa-
ra goneralmente de la mezola de reaccidn por medio de la
cual se prepara el D.D.T. dejando sencillamente que e sta
mezcla de reaccidn se divida por gravedad en una capa in-

ferior, éoida, de coloxr castafio claroc, y una capa superior,
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organioa, quecontiene el D.D.T. El acido apurado puede
contener acido sulfurico, fluoruro de hidrogeno libre vy
dcido fluosulfénico inalterado, junto con pequefias can-
tidades de subproductos. Las proporciones de fluoruro de
hidrégeno y de acido sulfdrico contenidas en el acido
apurado, dependerdn del grado de aprovechamiento de esos
cuerpos. Se comprendera que, en general, el aprovechamien-
to o agotamiento del &oido fluosulféonico debe limitarse

ya que, de otro modo, la reaccién del D.D.T. se retarda
en grado perjudicial. Hablando en términos generales, el
acido fluosulfénico apurado que se trata de acuerdo con
este invento, contendrd de 30 a 70% de acido fluosulfénico,
de 5 a 15% de fluoruro de hidréogeno y de 15 a 45% de acido
sulfdrico, siendo estos porcentajes ponderales. El &cido
apurado contendra también, corrientemente, de 5 a 20% de
impurezas, talas como productos de reacciones secundarias
del procedimiento para la preparacién de D.D.T. Se compren-
derd que el agotamiento del &cido fluosulfonico produce
proporciones equimoleculares de fluoruro de hidrégeno y de
dcido sulfdrico, de acuerdo con las ecuaciones antes indi-
cadas. Esto significa que en el acido apurado, el porcen-
taje de acido sulflrico sera, corrientemente, de 5 a 4,9
veces el porcentaje de fluoruro de hidrégeno.

A continuacion figura un ejemplo especifico de la
aplicacion préactica de este invento.

El acido fluosulfénico apurado procedente de la
preparacion de D.D.T. por condensacion de monoclorobenceno
con doral, empleando 4oido fluosulfénico como agente con-
densador, tenfa aproximadamente la composicién siguiente,

siendo los porcentajes ponderales.
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HSO;F 62,0%
HF 6 08%
HyS0 , 21,0%
Productos de reacciones
secundarias 10,2%

4 230 partes de este acido apurado, se afiadisron 115 par-
tes de "riudleo" (que contenfan 46% de HSO,F v 54% de 303)
¥ la solucidn resultante se destild sometida a la presidn
absoluta de 20 mm. de mercurio. El destilado o dcido fluo-
sulfdnico recuperado, ascendié a 265 partes, dando una re=
cuperacidén de 96,1% de dcido fluosulfdnico aprovechable,
incluyendo (1) el fluosulfdnico presente en el dcido pri-
mitivo apurado, (2) el fluosulfdnico afladid en forma de
dcido fluosulfdnico fumante y {3) el acido fluosulfdnico
formad por interaccidn del HF libre y del S50 afiadido.
El residuo fueron 66,6 partes, o sea, el 28,9% del dcido
primitivo apurado.

Se comprendsrd,desde luego, que este invento no
se limita al dcido apurado de la composicidn antes indicada,
qus puedse variar considerablemente y depende de muchos fac-
tores, tales como los tiempos, las temperaturas, las rela-
ciones entre materiales, etc.,, todos los cuales pueden ser
distintos, pero que sin embargo proporcionaran un &cido
fluosulrdnico apurado susceptible de recuperarss por el
método de este invento. Se cree que este es el primsr caso
en el que se ha facilitado un procedimiento por medio del
cual el goido fluosulfdénico se descompone durante las reac-
ciones de condensacidn por sl agua pussta en libertad por
las reacclones, y luego se recupera para us> ulterior en
las reacciones, mediante el empleo de dcido fluosulfdnico

fumante. El dcido fluosulfdnico puede recuperarse, por el
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nalmente elsvados. Este procedimiento es aplicable a la
recuperacidén repetida e indefinida de gcido fluosulfdnioco.
Asf, por ejemplo, puede prepararse D.D.T. con 4cido fluo-
sulfdnico, tratar el écido apurado de acuerd con este in-
vento y usar de nuevo sl dcido fluosulfduico recuperado,

en la reacocidn de condensacidn y tratar nusvemente el acido
apurado de la segunda utilizacidn, con tridxido de azufre,
volviendo a utilizarlo, aplicdndose indefinidamente asta
serle de Operaciones.

Tampoco se limita este invento por el tipo de
destilacidn emplsado para realizar la recuperacion del
dcido fluosulfdnico de acuerdo con este invento, ya que es-
ta operacidn puede realizarse de distintos modos, tanto in-

termitentes como continuos. En la destilacidn ¢ ontinua,

p uede ser preferible tratar el acido fluosulfdnico agotado

en la columna O torre y llevar a cabo una destilacién ra-
pida del dcido fluosulfdnico como destilado, mientras el
residuo de gcido sulfirico cae a la caldera del alambique
y se elimina.

Todos los porcentaj)es y partes indicados sn es-~
ta Memoria son ponderales.

De la descripecidn anterior se desprenden muchas
ventajas del procedimiento de este invento, que s ersn evi-
dentes para los peritos en la materia. Entre e stas ventajas
figuran el proporcionar un procedimisento sencillo y comer-
cialmente aplicable para la recuperacidi del dcido fluosul-
fdnico de masas de écido fluosulfdnico apurado, obtenién-
dose rendimientos elevados. Otra ventaja es que los equi-

pos necesarios para aplicar el procedimientod e este invento
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son de una gran sencillez, precisdndose solo el empleo de
equipo de mezcla y desbilacién resistente a la corrosidn.
Este eqtiipo, puede ser, convenientemente, de aluminio o de
aleaciones de este metal, o de acero resistente a la corro-
sion,tal como acero inoxidable. El procedimiento de esta
invento resulta esencialmente ventajoso cuando se aplica
a la obtencion del D.D.T. con &cido fluosulfénico como
agente condensador. Cuando para la fabricacion del D.D.T.
se emplea el &cido fluosulfénico, el procedimiento de este
invento no es comercialmente aplicable si el acido apurado
ha de desecharse. Sin embargo, aplicando el procedimiento
de este invento para recuperar el acido fluosulfénico, el
empleo de este acido como agente de condensaci6on para la
preparacion del D.D.T., adquiere importancia comercial.
Otra ventaja de este invento es la de que permite la recu-
peracion no s6lo del acido fluosulfénico no apurado conte-
nido en el 4cido agotado, sino también la del &cido fluo-
sulféonico presente en el &acido fluosulfénico fumante afiadido,
asi cano la del derivado del fluoruro de hidrégeno libre que
se encuentra en el &cido apurado. Otra ventaja es que el
empleo de &cido fluosulfénico fumante proporciona un medio
conveniente para la adicién de trioxido de azufre y elimina
la introduccién de acido sulfdrico que se presenta cuando
el acido sulfurico fumante es el origen del triéxido de
azufre. Los peritos en la materia sedaran perfecta cuenta
de otras muchas ventajas de este invento.
- N O T A -

Descrita suficientemente la naturaleza del invento,

asi como la manera de realizarLo en la practica, debe hacerse

constar que las diaposiciones anteriormente indicadas son
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susceptibles de modificaciones de detalle, en Guanto no
alteren su pr ncipio fundamental, siendo lo que constitu-
Ye la esencia d el referido invento y por lo que se solici-
ta Patente de Introduccidn por 10 afios en Espafia de:
YEROCEIL WI w10 PARA L& HuCUPERACION D& ACIDO FLUOSII.FONICO";
caracterizédndose por lo siguiente:

18 - Procedimiento para la recuperacidn de
deido fluosulfdnico, caracterizado por partirse de &oido
apurado que lo contenga, en mezcla con scid sulfdrico y
fluoruro 'de hidrégeno, ¥ por compronder ol mezclar acido
fluosulfdnico que contenga tridxido de azufre, con el Aci-
do spurado mencionado, el destilar la mezcla resultante y
el recuperar dcidc fluosulfdnico como destl 1ado.

28 - Procedimiento, segin lo especificado en
la reivindi caéi‘.én l, caracterizado porque el a'cidoapurado
se ha formad en la preparacidén de 2,2-bis(p-clorofenil)-
-l,1,l-tricloroetano, por reaccli én de cloral con monoclo-
robenceno, con dcido fluosulfdnico como agente d e conden~
sacidn.

38 - Procedimiento, segin lo especificado sn 1s
reivindicacién 2, caracterizado porque la cantidad de trid-
xido de azufre libre mencionado es, por lo menos, estequid-
métricamente equivalente al fluoruro de hidrdgeno libre del
dcido apurado.

42 - Procedimiento, segiin lo especificado en
cualquiera de ias reivindicaciones anteriorss, caracteri-
zado porque la destilacidn se aplica a una presidn abslo-
tuta no supsrior a 30 mm. d 8 mercurio.

52 - Procedimiento para la recuperacidn de
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acido fluosulfonico, tal y como substanciaimente se des-

cribe en la presente Memoria, que consta de dieciseis
hojas escritas a maquina por una sola de sus caras.

Madrid, . £g52
O B MAY /(
UNITED\ BTJATES RUBBER CCMPANY,
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