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MEMORTA DESCRIPTIVA
que se presente para unir a le sollcitud
de
PATENTE DE INVENCION
formulada el 22 de Setiembre de 1.960, con el n® 561.180
en
ESPARNA
» por VEINIE afios
a nombre de GREAT LAKES CARBON CORPORATION, entidad norteameri-
cana, egtablecida en 18 East 48th Street, Nueva York, No Y., Es=

tados Unidos de Américs, por:

"UN PROCEDIMIENTO PARA PURIFICAR UN CUERPO DE GRAFITOM

1a presente invencidén se refiere a un método para extraer
impurezas del grafito, y mds en particuler a un método para ex-
traer impurezas de los art{culos de grafito mediante tratamien-
t0 con un tipo especifico o clasificacién de hidrocarburos clo—
rados, a una temperature elevada. Este procedimiento es particu—
larmente aplicable a la purificacidn de 4nodos de grafito utili-
zados en pllas o elementos electroliticos, y pars el grafito a
utilizer en la construccidn de reactores nucleares.

la presente invencidn habilita un procedimiento para pu-
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rificar un cuerpo de grafito que contengs impurezas metaliocas,

procedimiento que comprende el caldeo de dicho cuerpo en pre-
sencia de un hidrocaerburo clorado de un punto de ebullicidn su-
perior a unos 2002 C, & una temperatura lo bastante elevads pa-
ra formar y volatilizar cloruros de dichas impurezas.

Los cuerpos de grafito utilizados en reactores nucleas
res y en pilas o células electroliticas cloro~cdustico (partie—
culsrmente en célulass del tipo llemado de mercurio) deben ser
relativemente puros en relacién con ciertos elementos traza, en
particular el vanedio y otros que inecluyen cromo, molibdeno y
tdntalo. Estos elementos, incluso en diminutes cantidades en una
plle electrolitica en la que se somete a electrdlisis el cloru-
ro sédico para la fabricacién de cloro y sosa cédstica, pcasiona-
rd un incremento en le produccidn de gas hidrdgeno. En algunos
sistemes como, por ejemplo, en la electrdlisis del cloruro de
sodio en pila de mercurio, la solucidén de salmuera se devuelve
o hace pasar de nuevo, mientras en los demés no, En el sistema
de devolucidén, las concentraciones de estas impurezas metdlicas
perjudiciales tienden a acumularse en la salmuera con el tiempo.
Por lo tanto, los énodos de grafito utilizados en tales piilas
deben ser relatlvamente puros para que funclonen durante largos
periodos antes de que el contenido de hidrdgeno resulte excesi~-
vo. Cuando la concentrscidn de hidrdgeno sumenta el 2% o més,
se slcanza una condicién explosive que hace que las operaciones
sucesivas presenten riesgo.

Ios elementos antes mencionados se abrem camino hasta
el grafito terminado por medio de las materias primas'utilizadéa
en su manufacturs, esto es, del coque de petrdleo y del adhesivo
de pez de alquitrén de hulla. Una parte de estas impurezas se
volatiliza al grafitar el grafito, pero & menudo este grafito

eas inmceptable por contener hasta 50 ppm (partes por milldn) de
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vanadio, y muchos consumidores de grafito no mceptardn productos
que contengen mds de 10 ppm. de vanadioe |

Hey varios métodos conocidos pars purificar el grafito,
mediente el uso de haldgencs y compuegtoe halogenados. Ahors bilen,
todos estos procedimientos utilizaen un reactivo gaseoso o liquido
relativemente voldtil que se introduce en un horno de alta tempe~
rature que contlene las muestras e purificar, a una temperaturs
usualmente superior a 5008 C. Tales métodos implican unos proce—
dimientos costos=os y compiieados, no obteniéndose una buena di-
fusidn del reactivo, particularmente en grandes plezas o secciones
de grafito. Uno de los eperatos que hay para poner en prédctica -

tal método previamente conocido es el expuesto en la patente

francesa nf 1.135.459, publicado el 29 de abril de 1957. Pare dis=-

tribuir los gases purificadores por todo el horno apretado o em=
paquetado, se requiere une disposicién complejs y bastante frdgil
de repartidores conductores de gas y tubos porosos. En el mejor
de los casos, el apasrato no asegurs une uniformidad de distribu-—
cién de gas por alrededor de los cuerpos de grafito. Ademds, ta—-
les métodos son de dudosa utilidaed pere tratar grandes y volumi-
nosas piezas de grafito, porque los gases purificadores se difun-
den s6lo con dificultad, y en ocapiones de ninguns maners, hacisa
el interior de tales piezes. Asimismo, dichos métodos tienen un
gran desperdicio de resctivo.

Se ha descubierto gue los cuerpos grandes de grafito pue-
den purificarse mediante caldeo del grafito s elevada temperaturs
en presencia de cierto tipo o clase de hidrocarburo clorado, de
modo que loe productos de descomposicidn de tales resctivos que-
den en Intimo contecto con el grafito y se difunden en su inte-
rior.

EL principel objeto de esta invencidn consiste en un mé=

—3‘
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todo sencillo y econdmico de eliminar impurezes, en perticular
vanadio, del grafito medlante un procedimiento que no necegita
procesos 0 sparatos complicados, ni exige la manipulaci6n de
agentes purificadores gaseosos o sltemente volédtiles a elevadas
tempereturas. ,

El mencionsdo objeto se logra caldeando articulos de
grafito en presencie de hidrocarburo clorado de un punto de
ebullicién superior a 2008C, y que puede ser introducido en o
colocado alrededor del artfculo de grafito a la temperature
embiente, antes de la etape de caldeo, & una temperature 1lo bas=
tante elevada pera former y volatilizar los cloruros de las im-
purezes metdlicas. De preferencis, esta temperature serd de al
menos 10008 C. 7

Se ha descubierto que el proceso de este invencidn es
adecuadompara le purificacidén de ert{culos de grafito solamente,
y no aplicable & la del llemado carbono cocido al gas. Aparente—
mente, el vanasdio y otrss impurezas determinadas se combinan en
los cuerpos de carbono cocido en un estado diferente o menoce re-
activo que en el grafito.

En uns emplia forme de ejgcuci6n, egte invento comprende
un procedimiento para la eliminacidén de impurezas de carburo me-—
tdlico, tal como carburo de vansdic, del grafito, procedimiento
en el cual un hidrocarburo clorado de un punto de ebullicién su-
perior a 2008 C se emplea para impregnar un articulo de grefito
o bien se mezcla con un portador tal como coque de resistencis,
que entonces se coloca apretado o como empaquetadura alrededoxr
del artfculo de grafito en el horno eléctricc en el cual se dis=
ponen los srticulos de grafito y se caldea & elevadas temperatu-

ras. Después de la preparacién antedicha, los articulos de grafi-

e

to se empaguetan o aprietan en el horno de meneras tal que excluye-gﬂ
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la combustién del grafito, y el horno se caldea usualmente al me=
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nos s 10002 C pare efectuar la purificacidn.

En una forma preferida de ejecucién de este invento, la
eliminacién o extraccidn del vanadio y otras impurezas metdlices
por medio de los reactivos y métodos agqul expuestos se perfeccio~
ne emplesndo bien un gas inerte, tal como el nitrégeno, argén,
etco, 0 bien un cloruro de metal alealino=-térreoc o un cloruro
de metal alcalino, mientres los artfculos de grefito se caldean
con el reactivo. Estos materiales sirven pars “barrer* el cloruro
de vanadio y otros cloruros metdlicos expulsfndolos de la zons
de reaccidn y reduciéndose con ello el tiempo necesario pars la
purificacidn. '

En une forma especifice de reslizacidn del presente in-
vento, los articulos de grafito se impregnan con alrededor de
un 1,8% en peso de AROCIOR, que es ung marca comerciel de un
hidrocarburo sromdtico clorado que se obtiene clorando difeni-
los o polifenilos, por lo genersl hasta que el contenido de clo-
ro del hidrocarburo clorado aumente hasta un 50 % o més, en peso.
Puede utillizarse una gran variedad de compuestos de este tipo
general, inclufdos los que se exponen en la Enciclopedis de Tec—
nologia Quimica (publicada por la Interscience Encyclopedis, Ince, °
1949), vol. 3, pdgs. 826 & 831, haciéndose particular referehcia
e la tabla de la pdgina 827. Utilizendo AROCIOR, éste se disuel-
ve en un disolvente adecusdo, tal como el toluenc o disolventes
minerales, y la solucidén resultente se utiliza pare impregnar
los articulos de grafito de modo que estos dltimos contengsn sl-
rededor de un 1% o mds del AROCLOR, basado en susencis de disol-
vente., Los articulos de grafito impregnados se caldean después,
por ejenplo en un hormo eléctrico en una corriente de nitrégeno

gaseoso, a una temperatura de al menos 10002 C, y preferiblemene
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te & 15002 C, EL andlisis del grefito purificedo indica;que el
contenido ge vanadio me reduce de un velor inicial de 47’ppm..
bajando & 1,9 ppme, y el contenido total de cenizas se reduce
desde una proporcién iniciel de 0,08% hasta 0,039%.

El otre formas de ejecucidn del invento, se meten cuerpos
de grafito spretados en un horno eléctrico de caldeo por resiee
tencie, con una mezcle de coque de petrdleo calcinado 0 coque
metaldrgico en polvo muy fino que lleva distribuido wn 8 & 9%
en peso de AROCLOR en polvo, basado en el peso del grafito. Un

horno adecuasdo para poner en prictice este método purificador es.

un horno comerciel utilizado pars grafitar electrqdos deAcarbdn,
tal como se ilustra y estudia en el libro Industrial Carbon
(Carbono Industriel), de C. L. Mantell, segunda edicién (D. Van
Nostrand Company, Inc. 1946), en los capftuslos XIII y XVI. Des~
pués de empacado o atestado el horno, se conecta le energia y
se caldea el "paquete" a 15008 C. ELl contenldo de vanedlo dgel
grafito se reduce desde una.pfoporcidn inicial de 57 prme. hasta
unes 7 ppm., aproximadementes.

éegﬁn otra forma de realizecidén de este invento, se ime
pregnan articulos de grafito con un 5,4% en peso de AROCLOR
(65% de cloro) disuelto en espiritus o disolventes minaiales, y
los artfculos o muestras, exentis de disolvente, se celdean &
une. temperatura de 25002 € en un horno tubulsr, con un Yberridot*
de gas nitrégeno. EL contenido de venadio de los artfculos de
grefito se reduce desde una proporcifn inicial de 54,5 prm. &
unes 4,0 ppme

Como agente purificador, conforme & esta invencidn, pue-~
de utilizarse cualquier hidrocarburo clorado que tenge un punto
de ebullicidn superior & por lo menos 2008 C. Son_pa:ticulé;man—

te adscuados para ello los materieles de AROCLOR arriba meﬁcio-

-.6.‘.
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nedos, y la cera de parafins clorade con un 30% & 70% de cloro

como, por ejemplo, el compuesto de que se puede dispaner en.la
industria bejo el nombre comercial de CHLOROWAX, manufacturado
por la Dismond Alkaeli Compeny y que se estudis en ls Enciclope=-
die de Tecnologie Quimica, vol. 3, pég. 782. La composicién die-
ponible en el mercado bajo el nombre comercial de Halowex resul=
ta Util asimismo para la prdotica de esta invencidn. Estas com—

posiciones son mezclas de naftalenos clorados que fabrica la

‘Union Cerbide Corporation, y se estudien en el vole 3, pdg. 836

de la Enciclopedis de Tecnologfa Quimice. Ademds de las compo-
siciones precedentes, pueden utilizarse como reactivos, en el
procedimiento de le invencidn, los residuos slquitranosos con
contenido de cloro que se obtienen de la fabricacidn de las com=
posiciones antedichass. El residuo alquitranoso obtenido de la
fabricacién de AROCLOR se encuentra en el mercado bejo el nome=
bre registrado de MONTAR, y éste, mezclado con el coque de re=-
sistencias, resulta particulanmenﬁe adecuado como reactivo para
purificar dnodos de grafito en un horno eldctrico de resisten—
ciae

Ademds de las composiciones cloradas que se mencionen
mds arriba, son también adecdadas las siguientes, para la pues—

ta en préctica del procedimiento de la presente invencién:

A

Punto d Punto de
ebullicidn fusidn
RC ‘ &G
Clorodifenilo (o) 267;8 34 '
" (p) 282 756
Cloronéftaleno(a) 259,3 -
© (m) 264,6 (751mm)  56=T
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eﬁzﬁggcggn P?ﬁzgdg?
oC 2c
Dicloro-difenilo (3,3*) 3224 23
" (4,41) 315=9 148
Dicloronaftaleno (1,2) 282 37
" (1,3) 291 (775mm) 61,5
" (1,4) 286~7 (740umm) 67,8
" (1,7) 285-6 63~4
" (2,6) 285 1356
Triclorobenceno (1,2,3) 218=9 52m3
0 (1,2,4) 213 17
" (1,3,5) 208y5 (764mm) 63,5
Tetraclorobenceno (1,2,3,4) 254 (761 mm) 46,17
* (1,2,3,5) 246 54~5
* (1,2,4,5) 2406 138-40
Pentaoldrobeneeno Clscsﬁ‘ A 275i# , - 85=6
Pentaclorocosano Costisa0l, 282-4 (40 mm) 53~4
Pentacloredecano 270,45 10
Pentacloroetilbenceno - 277 ~-20
Pentaclorometilbenceno 230~1. 53
Hexacloroetano 262 (15 mm) 56,6
Hexaclorobenceno 185,5 (776,7mn) 186,9-7,4

Se ha gescubierto que la purificecidn de cuerpos de grafito

con los reectivos aqui expuestos se produciré mejor & temperaturas

superiores & 10008 ¢, de preferencia con una concentrecidn de reac—

tivo de alrededor de 1,0% o emyor, en peso del materisl de grafito &

purificar.

Te expresién "un hidrocarburo clorado", tal como se utiliga

en la presente Memorie descriptive y en las reivindicaclones finales,

incluye asimismo mezclas de los mabteriales ¢ reactivos aqui descritos.

-8 -
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En otre resdlizacibn del invento dnodoe de grafi@e%(dd
50,80 em x 33,02 cm x 8,25 cm) utilizados en una pila o célﬁla
Solvay tipo V puara la electrdlisis de salmuera de cloruro sddico,
se colocardn en un horno eléctrico comercial de resistencis del
tipo mde arribe mencionado, utilizendo coque de petrdleo calcina=-
do de bajo contenido de vanadio como mabterial pere la resistencis,
y el horno se hallasba asdecuadamente aislado. Con el coque de re-
gistencia, antes de cargar el horno, se mezclaron aelrededor de
un 5% en peso de AROCLOR en polvo (65% de cloro) y 2% en peso de
clorure cflcico en polvo. Ambas concentraciones de reactivos se
refieren al tento por clento en peso de los dnodos de grafito. Co=
mo elternative, los resctivoe pueden mezclarse con el coque de
resistencia mientras este Yltimo e mprieta por alrededor de los
dnodos de grafito. Se aplicd energis a los dnodos cebeze del hor-
no, y se llevd la tempersturs del "paquete" a unos 22002 C aproxi-—
mademente. EL contenido de venadio de los dnodas purificados, se-
gin se ha visto, es menor de 2 ppme

En otra forme mds de realizacién del invento, se disuelve
un cloruro de metal alcalino o un cloruro de metal alcalinotérreo,
tal como clorure sédico o eloruro cdleico, respectivamente, en un
disolvente adecuado, utilizdndose la solucidén como agente de im=-
pregnacién de los cuerpos de grafito. Ie concentracién del soluto
y la cantidad introducidas en los poros del grafito se regula de
modo que, después de secados log cuerpos para eliminar el disol-
vente queda'en los mismos una cantidad residuasl del reasctivo inor—
génico, en cantidad comprendida entre alrededor de 2% & 5% en pe—
g0 (basado en el grafito). Los cuerpos de grafito resultantes pue-
den luego impregnarse con une solucifn de hidrocarburo clorado
del tipo que aquf{ se menciona, y caldearse en un horno para elimi-

ner las impurezes metdlicas, en particular las impurezas de car—

-0 -
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buro metdlico, bien en presencia de une corriente de gas

Ty
.

s

inerte o bien apretando o "empaguetando" en coque de resis-
tencie los cuerpoe de carbono impregnadog y caldeando los
cuerpos empaquetadbs e. leg tempersturas que équi ee especl-
ficen. Lste procedimiento es particularmente Util cuando se
deses purificar artf{culos de grefito dotados de una grén sec=—
clén recta.

Los resctivos pufificédores aqui expuestos pueden
emplearse de diversas maneraso tn métndo preferido consiste
en mezclar los reactives con el coque de resistencis utili=-
zado en un horno de resistencia eléctrica, entes de cargar
la resistencia en el horno. Pueden emplearce como alterna=
tive numerosos métodos, tales como el de distribuir cantida-
des incrementales en el "pagquete'" del horno en capas aller—
nas de meteriasl de resistencis y reactivo;. impregnar el me-
terial de carga de grafito con reactive liquido o fundido y
dispersar el cloruro inorgdnico en.el coque de resistencisa;
recubrir,impregnar el coque de resistencia con reactivb; 0
distribulr centidedes apropisdas de reactivos por entre lae
cavidades formadas por unos sgentes especlales de empaqueta—
dura para los cuerpos de grafito.

El procedimiento de esta invencidén se ilustrae de

modo mds espec{fico por medio de los ejemplos que siguen:
BJERMPIO I

Unase muestras de grafito de 3,17 em x 15,87 x 7,62 cem
se lmpregnaron con una solucién al 30% de AROCIOR en tolueno.
Ias muestras se secaron al aire, viéndose que cpntenian”alre—

dedor del 4 al 5% de AROCLOR. las muestras se colocaron en
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recipientes de grafito y empaquetaron con cogue de resisten-
cim. Loe recipientes se colocaron entonces en un horno de
tubo y se caldearon & distintes temperaturas fineles, uti-

lizando ges nitrdégeno de barrido. Los resultados son los que

gse resumen en ls tabla IT.
TABLA IT

' +
Muestra nf fTemp. final 2C %AROCIOR %cenizas V_(ppm)

1 0 o 0,105 54,5
2 600 4,6 0,090 33,4
3 1000 5,5 0,068 2,9
4 1500 5,8 0,040 3,3
5 2500 . 5,4 0,017 4,0

+ A 6508 C, con stmbefere de oxigeno.
Los datos arriba indicados muestren que la extrac—
cién de vaenadio respecto del grafito tiene una temperatura

de umbral de alrededor de 10008 C.

EJIMPLO I

BEn un recipiente adecuado se apretd y empaqueté por
alrededor de unos énodos de grafito una mezcla de 8,4 % de
AROCLOR (en peso del material de grafito) y coque de petrd=-
leo calcinado. EL recipiente fué caldeado en un horno de

tubo & razdén de T7509C por hora haste alcenzar una temperatu—

‘ra final de 15008C. Lot dnodos de grafito purificado tenfan . °

un contenido de vanadio de 7,2 ppm. Si se wtilize nitrdgeno

como gas de barrido, o un cloruro de metal sloalino tal co-

- 11 =
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mo cloruro sfdico o potdsico, o un cloruro de metal alcali-
no-térreo tal como cloruro de calcio o de magnesio, el con-
tenido de vanadio de los dnodoe de grafito purificado se re=

duce & menos de 2 pple

EJIMPIO  IIT

En el fondo de un horno de resistencis eléetrica del
tipo descrito en la referencie de Mantel entes citads se em-
paquetd una cape de carbono temoatdmico (tal como se define
en la patente UsS. ng 2.527.595), formendo un lecho de ais-
lemiento y actuando a maners de soporte de los énodos de gra-—
fito a purificar. Como conductor de corriente eléctrics, a
cads extremo del horno, se utilizé un lecho de coque de re—
sistencia de 15,24 cm., de bajo contenido de vanadio, colo-
céndose una cape de 3,81 em. de resistencia de coque de pe-
tréleo calcinado encima del carbono termoatdémico. Sobre la
capa de cogue de petrdleo se colocaron unos dnodos de grafito
de 50,80 cm x 31,75 cm x 8,25 cm con un contenido de venadio |
de 65 ppm, dejando un espacio de 2,54 cm entre los dnodos.
Los espacios o huecos entre los dnodos se llenaron de coque
de petréleo calcinado y cloruro cdlecico finamente dividido
(2 % en peso de loa dnodos). A continuacién se dispers una
harina de grafito (50% de menos de melle 200) sobre la super=-
ficie de los 4nodos, pare proporcionar uns mejor Junta eléc-
trica entre dnodos. La fila de dnodos siguiente se colocd
sobre ls file inferior, poniéndose luego un 4% en peso de
AROCLOR en los huecos entre dnodos. Sobre los énodos se co=-
locd una capas del material de resistencia de cogue de petird-

leo con AROCLOR disperso sobre el mismo hasta llevar la can=-
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t1dad final de AROCIOR & un 5% del peeo de los dnodos de
grafito. Intre las paredes exteriores del horno y la “em~—
pagquetadursa!" de horno, y como tapa sobre el horno, sevuti-
1izé un aislemiento de carbono termoatdmico. El horno fud
caldeado a una temperatura final de 22502C en un periodo
de cinco horas. El contenido de venadio de los 4nodos se
redujo & 0,2 partes por millén,

g1 bien en los ejemplos especificos que anteceden
se estudia solamente el empleo del AROCLOR como reactivo,
se sobrentiende que & los fines previstos resultan igual-
mente adecuados los dends reactivos de hidrocarburo clorado
aguf indicados. Asimismo, puede utilizerse cualquier haluro
de metal alcalino o alcalino=térreo para contribuir e la
eliminacidn del clorurc de vensdio y de otros cloruros metd-
licos que se producen debido & la accifn del reactivo de

hidrocarburo clorado sobre estas impurezas metdlicas.

NOTA

Ios puntos de invencidn, propia y nueva, que se pre-
sentan para que sean objeto de la presente solicitud de Paw
tente de Invencidn en Espafia, por VEINTE afios, son los si-
guientes: |

19+ =~ Un procedimiento para purificar un cuerpo de
agrafito qﬁe contiene impurezes metdlicas, que comprende ca-—
lentar dicho cuerpo en presencia de un hidrocarburo clorado
que tenga un punto de ebullicidn superior a unos 2000C has-
ta una temperaturs suficientemente alte para formar y vole-
tilizer cloruros de dichas impurezes.

28. = Un procedimiento segin el punto 12, en el cual
la purificacidn se resliza a una temperatura de 100020 por

-13 =
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lo menos.

32, = Un procedimiento segin los puntos 12 ¢ 29,
que comprénde calentar dicho cuerpo en presencia del hidro-
carburo clorado y por lo menos un agente del grupo coneis-
tente en metal alcalino, cloruro de metal alcalino-térreo y
mezcles de los mismos.

49, = Un procedimiento segin los puntos 12, 2¢ ¢ 3¢,
que comprende retirar los cloruros metdlicos resultantes de
la zona de purificacidn por medio de un egente gaseoso que
es sustencialmente inerts con respecto al grafito en las
condiciones de obtencidn.

52, = Un procedimiento segin cualquiera'de los pun—
tos anteriores, en el cual el cuerpo de grafito se impregna
con dicho hidrocarburo clorado.

62, = Un procedimiento segin el punto 52, en el
cual el impregnante es un compuesto de bifenllo clorado.

72. = Un procedimiento segin cuaslquiers de los pun—
tos anteriores 1% a 42, que comprende rodear varios de di-
chos cuerpos con particulas de coque y con el hidrocarburo
clorado y calentar los cuerpos empaguetados.

82, = Un procedimiento segin el punto 72, en el
cual las particulas de coque, una compoeicidn de bifenilo
clorado y cloruro célcico se mezclan entre s entes de ro-
dear con ellos los cuerpos de grafito.

92, - Un procedimiento segn el punto 72, segin el
cual los éuerpos de grafito se empaquetan afiadiendo alter—
nademente las particulas de coque, una composicidn de dife- )
nilo clorado y cloruro de celcio.

102, = Un procedimiento segin el punto 12, que

comprende impregnar dicho cuerpo con al menos un‘ageﬁte
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del grupo consistente en cloruro de metal alcalino, cloruro
de metal alcalino~térreo y mezclas de los mismos, y calentar
el cuerpo impregnado en presencia del hidrocarburo clorado.
112, - Un procedimiento segin el punto 102, segin el
cual el cuerpo impregnsdo se impregne todavia con dicho hidro-
carburo clorado.
122, = Un procedimiento segin el punto 11¢, en el
cual el imﬁregnanme e8 un eompuesto Ge dlfenilo clorado.
138. = Un procedimiento segin cualquiera de los pun=-
tos anteriores, en el cuval le impureza metdlice es carburo
de vanadlo.
142, =~ Un procedimiento pare purificar un cuerpo de
grafito.
Tal y como se ha descrito en la Memoris que antecede
y para los fines que se han especificado,
Este Memoria conste de quince hojas escritas a méqui-»~i
na por une sola de sus carase |

s DT o
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