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MEMORIA DESCRIPTIVA 
que se presenta para unir a la solicitud

d a
P A T E N T E  D E  I N V E N C I O N

a a
E S P A Ñ A  

por VEINTE años
a nombra da INTERNATIONAL BUSINESS MACHINES CORPORATION, 
antidad norteamericana, establecida en 590 Madisoa Ave- 
nue, Mueva Tork, N.Y., Estados Unidos da Amírica, 
por:

" EL PROCEDIMIENTO DE CONTROLAR UNA 
REACCION DE PIROSINTBSIS "

La presenta invención se refiere a un proce­
dimiento para controlar la preparación de compuestos bi­
narios de punto de fusión más alto que el de los elemen­
tos que lo constituyen, de punto de fusión inferior. Mas 

5 concretamente, ésta invención se refiere a un procedi­
miento para la pirosintesis controlada* directamente de 
loe elementos, de compuestos binarios que poseen propie­
dades fotoconductoras, en el que dichos compuestos fun­
den a mayor temperatura que los elementos de los cuales 

10 están hechos.
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De ordinario, el preparar un compuesto de 
un punto de fusi&n superior partiendo de componentes elemen­
tales de punto de fusi&n inferior, cabría esperar la po­
sibilidad de tomar estos componentes de punto de fusi&n 
inferior y reunirlos a una temperatura superior a sus 
puntos de fusi&n respectivos hasta que reaccionaran. Sin 
embargo, para los compuestos binarios de punto de fusi&n 
superior que se preparan a partir de los elementos de los 
grupos IIB, IIIB, VB y VIB de la Tabla peri&dica (regis­
trada por H.D.Hubbard) y que aquí se describen, la reac- 
ci&n no se produce a temperaturas ligeramente superiores 
a los puntos de fuei&n de los componentes constitutivos 
elementales, aán dsspu&e de variae eemanae de estar pues­
tos sn reacci&n. La rsacci&n, en cambio, ee produce a ana 
temperatura cuatrc o cinco veces mayor que el punto dé fu­
si&n de los componentes constitutivos elementales, y m&s 
concretamente a varios centenares de grados por encima da 
la temperatura de fusi&n del compuesto deseado. Tales rsac- 
ciones son usualmente exotérmicas,y por consiguiente peli­
grosas dsbido a qus la gran cantidad de calor liberada per 
la reacci&n exotérmica expande les gases presentes, este ss, 
los derivados de la volatilizaci&n de los componentes sis­
man tales sin rsaccionar, lo qus muchas veces da lugar a una 
detonaci&n o explosi&n. Este problema es particularmente 
penoso al controlar la preparaci&n de compuestos binarios 
rsproduciblss dotados de propiedades fotoconductoras, que 
casi todos son compuestos de temperatura de fusi&n elevada 
constituidos por elementos de un punto de fusi&n infsrior.

Es objeto de la invenci&n un m&todo para con­
trolar la preparaci&n de compuestos binarioa de punto da fu-
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aión superior conatituidoa par elementoa da punto da fusión 
inferior.

Ba asimismo oblato da la invención un Mé­
todo para controlar la preparación da compuestos biuarioa 
da punto de fusión auperior conatituidoa por elementen da 
punto da fuaión inferior, cuando diehoa eompuaatoa bina- 
rioa aon inaolublea en maaaa en fuaión que comprendan loa 
elementoa constitutivos da punto da fuai&n inferior.

Otro objeto da la invención conaiata en un 
método de controlar una reacción de piroaintaais que im­
plica la formación de un compueato binario por combinación 
directa da elementoa da reacción exotérmica.

Otro objeto de la invención conaiata en un 
procedimiento para la piroainteaia controlada de un com­
pueato binario qué tiene una temperatura da fuaión apre­
ciablemente mayor que los elementoa da loa cualaa ae com­
pone por combinación directa do loa elementoa a una tem­
peratura inferior al punto do fuaión del compueato.

Otro objeto de la invención consiate en un 
procedimiento para la piroainteaia controlada de un com­
pueato binario que poaee propiedadea fot oc onduc t ora a re- 
produciblea, y que tiene una temperatura de fuaión aupe­
rior a loa puntea de fuaión de loa elementoa formantea do 
cationea y formantea de aniones, de loa cualaa ae compono. 
Loa elementoa formante# de cationea ae eligen de entre loa 
elementoa del grupo IIB (Zn, Cd, Hg) y del grupo IIIB (6a, 
In, TI) de la Tabla periódica. Loa elementoa formantea 
de anionea ae escogen de entre loa que componen el grupo 
VB (P, Aá, Sb) y el grupo VIB (S, Se, Te) de la Tabla pe­
riódica. Otro objeto més de la invención consiate en un30
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procedimiento de controlar la preparación del aeleninro de 
cadmio, Atil en la preparación de fotoconductores.

Loa precedentea y otroa objetos, caracterial 
tieaa y ventajas de la invención, ae irán deaprendiendo de 
la deacripción que sigue, más particular, de algunas formas 
preferidas de realización del invento, ilustradas en loé 
dibujos adjuntos.

Aun cuando la invención tiende en general a 
un procedimiento para la piroainteaia controlada de com­
puestos binarios, ae explica mejor estudiando una forma 
concreta y especifica de realización de la misma. Esta 
forma especifica se refiere al procedimiento para contro­
lar la preparación del seleniaro de cadmio (que tiene un 
punto de fusión de 12392 + 52C) por síntesis directa a par­
tir de los componentes constitutivos elementales, cadmio y 
selenio, de punto de fusión inferior. El seleniuro de cad­
mio es un semiconductor que tiene aplicación y utilidad an 
mecanismos calculadores, como material para dispositivos 
fotoconduetores. Por ser para este uso, el seleniuro de 
cadmio debe tener necesariamente una gran pureza y unifor­
midad reproducible.

Da ordinario, en la preparación de compues­
tos binarios como el seleniuro de cadmio, por síntesis di­
recta a partir de los elementos (cadmio y selenio), los 
elementos se caldean entre si hasta reaccionar. Por lo tan­
to, cuando el cadmio metálico y el selenio se colocan en 

cámara de reacción y se caldean a una temperatura po­
co superior (de 10a a 153C) al punto de fusión más alto de 
los dos elementos (en este caso, el cadmio fundo a 3209 +
$QC y el selenio a 2159 + 52C), cabria eaparar la forma-
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ción de CdSe. Ahora bien, ae observa que apenas ae for­
ma aeleniaro de cadmio, aun al cabo de largos períodos de, 
por ejemplo, una o dos semanas. A temperaturas 1000C mis 
altas que la del punto de fusión del elemento que lo tie­
ne mis alto, se observó el mismo resultado. Empleando 
una temperatura de aproximadamente 9003 a 10003C se for­
mó el seleniuro de cadmio, pero acompañado de tan violen­
ta reacción que se produjo una detonación fuerte. Muchas 
veces, esta detonación no puede ser contenida, y entonces 
se produce la destrucción del recipiente de reacción y la 
consiguiente pérdida de la preparación. La detonación ae 
debía el hecho de que el cadmio y el aelenio fundido# reac­
cionaban espontineamente deaprendiando cantidadea prodigio­
sa# de calor, por aer la reacción exotérmica. A 10000C, 
laa presiones de vapor, tanto del Cd como del Se, son ele­
vadas, y al ser liberada por la reacción esta tremenda can­
tidad de calor, loa gasea presentes a dicha temperatura se 
expanden súbitamente. De ese modo, se produce una detona­
ción.

A la temperatura inferior entre el punto de 
fusión del selenio y del cadmio (esto es, en torno a la 
temperatura de fusión del cadmio) ae forma sobre la su­
perficie del cadmio elemental, en tomo a toda la masa del 
cadmio metílico, una capa pasiva o inhibidora de la reac­
ción , de seleniuro de cadmio después de una reacción ini­
cial en superficie. Esta capa pasiva o inhibidora de la 
reacción no sólo restringe el contacto del cadmio metíli­
co con el selenio iw do, sino que restringe asimismo, y 
mucho, la volatilización del cadmio, impidiendo aai que 
prosiga la reacción en la fase de vapor de encima de laa



fases liquidas en fusión. Al bloquear asi el contacte del 
cadmio metálico con el selenio fundido, la capa inhibido- 

¿ ra de la reacción limita por consiguiente la reacción di­
recta del cadmio y el selenio en la fase de vapor, al 

3 igual que en la fase líquida. Asi, la reacción se inmo­
viliza hasta llegar a una temperatura de mis de 900a o 
lOOOac. La razón para que la reacción prosiga entonces 
a esta temperatura se explica mejor coa el auxilio del 
diagrama desfases del cadmio y el aelenio.

10 Un diagrama de fases ee una descripción grá­
fica de la solubilidad de los diversos componentes cons­
titutivos de un compuesto, unos motros, en función de las 
proporciones relativas en que entran estos componentes, y 
de la temperatura. Observase que el diagrama de fases del 

15 cadmio y el selenio ea bidimenaional, y tiene un eje de 
composición y un eje de temperaturas, ha composición se 
refiere a porcentaje molar de cadmio y porcentaje molar de 
selenio en una muestra dada cualquiera. (Porcentaje molar 
es el número de molóculaa del elemento, dividido por el n&- 

20 mero total de moléculas presentes y multiplicado por 100). 
Por tanto, representa en realidad una fracción molecular 
de la composición do una muestra. El peso de la muestra 
no afectaré al porcentaje molar. El porcentaje molar de 
los elementos varia de 0% a 100%. El eje de porcentajes 

25 molares viene dado por partea o unidades de 10% molar. El 
eje de temperaturas viene expresado o graduado por unida­
des de looac.

Mótese que el diagrama de fases del cadmio 
y el selenio se divide en varias regiones definidas, de 

30 características físicas claramente distintas. En el dia-



grama da fases no figura faaa do vapor alguna, aun cuan­
do hay siempre "t*a prosonto * El diagrama de fases defina 
la composición do las fosos coexistentes, en función de 
la temperatura. Las diversas regiones definidas que se re- 

1? presentan en el diagrama de fases se componen bien de una
sola fase, la de encima de las curvas más altas, de una fa­
se sólida en equilibrio con un liquido (designadas como 
curvea de solubilidad o liquidas (temperatura a la que co­
mienza la solidificación de dos fases liquidas simultónea- 

10 mente coexixtentes (definida como región de inmiscibilidad 
da los líquidos) o de dos fases sólidas en equilibrio (por 
bajo de laa lineas horizontales marcadas 3173 y 2133).

Las curvas mis altas definen la solubilidad, 
ya sea del Cd, del Se o del CdSe en una solución qué cons- 

13 ta do Cd o Se. Leyendo de izquierda a derecha, obsérvese
que una cprva une el punto 32000 del eje de temperaturas de 
la izquierda con un punto marcado 13390. Esta curva mues­
tra la variación de solubilidad del CdSe en las masas en 
fusión compuestas de Cd y Se que contienen mis de un 50%

20 molar de Cd. A una temperatura cualquiera, la linea hori­
zontal que se extiende entre esta curva y el eje de tempe­
raturas a un 50% molar de Se (el eje de composición del 
CdSe) revela la composición de una solución en equilibrio 
con el CdSe cristalino. Por ejemplo, una linea trazado en- 

23 tre esta ourva y el eje marcado CdSe a 300Q revela que la
solución en equilibrio con el CdSe cristalino tiene una com­
posición de aproximadamente 0,5% molar de Se (por consiguien 
te, 99,5% molar de Cd). Al crecer la temperatura, la curva 
se eleva casi vertiealmente hasta alrededor de loa 90OQC,

30 punto en que asciende con menos pendiente. Altemativamen-
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te, puede decirse que en el intervalo de 32020 a $0020, 
la solubilidad del CdSe en Se es relativamente constante 
y pequeña. Per encima de esta temperatura, una linea hori­
zontal entre la curva de solubilidad y el eje del CdSe re­
vela que la solución es mis rica en Cd como, por ejemplo, 
a 11002C, la composición de la soluci&n es aproximadamen­
te de 20% molar de Se, o bien alternativamente es más ri­
ca en CdSe, lo que significa que hay disuelta mayor pro­
porción de éste último. Por bajo de los 3172C, en el mar 
gen de composición de 0 a 30% molar de Se, coexisten a to­
das las temperaturas dos fasss, ambas sólidas. Batas fa­
ses presentan las estructuras del Cd metálico y del CdSe. 
Según se va haciendo variar la composición del sistema to­
tal en el margen de 0 a 50% molar de Se, la naturaleza de 
las fases coexistentes sigue siendo la misma, y sólo va­
rían laa proporciones relativas de estas fases. Así, en 
la región de liquido y cristales de CdSe, el movimiento 
hacia la derecha en dirección ai eje CdSe, para cualquier 
temperatura, sólo implica un aumento en la cantidad de fa­
se sólida cristalina, pero no una variación de la compo­
sición de dicha fase. Be igual modo, en la región en la 
cual coexixten laa fases de estructure sólida de Cd y de 
estructura sólida de CdSe, al moverse a la derecha se au­
menta la cantidad, pero no varia la composición de la fa­
se de estructura de CdSe.

Bn la región de la derecha del eje CdSe pre­
domina un grupo de condiciones análogo, salvo en que por 
bajo de 2132C la fase de estructura CdSe coexiste con la 
fase de estructura Se. Asimismo, por encima de lOOlac hay 
una región en la que coexisten dos fases liquidas, como si 
fueran una mezcla de agua y aceite. Estas
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ccexistentes están compuesta* de do* liquido*, uno más ri­
co en Se que el otro,

Ea evidente que el CdSe exhibe una limita­
dísima solubilidad en cada región del diagrama definida por 
loa eje* Cd-CdSe y CdSe-Se, hasta que ae alcanzan tempera­
tura* muy superiores a los puntos de fusión del Cd o del 
Se. Mótese asimismo que el punto de fusión del CdSe es 
apreciablemente mayor que el del Cd o el del Se, y que el 
punto de fusión del Cd es móa alto que el del Se.

De este diagrama de fases del sistema Cd-Se 
o, alternativamente de loa sistemas Cd-CdSe y Se-CdSe, se 
deduce que la solubilidad del CdSe, que funde a una tempe­
ratura superior a los puntos de fusión de uno u otro de los 
elementos constitutivos Cd y Se, en soluciones compuestas 
por Cd y Se en proporciones variables, es baja hasta lle­
gar a una temperatura de 9000 a ÍOOOQC* Asi, pues, la so­
lubilidad del CdSe en una solución rica en Cd es baja has­
ta que se llega a los 900-10000C, y en una solución rica en 
Se es baja hasta los 10000C. Ademós, esta baja solubilidad 
del CdSe combinada con la conocida baja presión de vapor del 
CdSe por bajo de los 9003C dó lugar a una situación tal que 
ai el Cd y el Se se ponen en reacción a aproximadamente el 
punto de fusión del Cd, se produce una reacción inicial en 
la superficie del cadmio formándose en torne a cada una de 
las partículas de Cd una capa inhibidora de la reacción.
Cada una de estas partículas constituirá entonces por se­
parado un sistema rico en Cd y deficiente en CdSe. Este 
sistema deficiente en CdSe preeentará poca solubilidad en 
CdSe hasta los 900* o 1000SC, y, por consiguiente, permanece­
rá intacta la capa de CdSe, inhibidora de la reacción, que

9 - ?



$ 5

10

15

20

25

30

se ha formado. Al fenómeno contribuyo el hecho de que las 
partículas de Cd en fusión abarcadas por la capa de CdSe 
inhibidora de la reacción quedan simultáneamente envuel­
tas en una matriz de Se fundido, en la cual es asimismo 
insoluble el CdSe hasta los 10003C. Asi, la capa inhibi­
dora de la reacción no se^á disuelta por ninguna de las fa­
ses de Cd ni de Se en fusión. Se he observado asimismo 
que la capa de CdSe inhibidora de la reacción ee esencial­
mente impermeable a los vapores tanto de Cd como de Se, lo 
que contribuye a impedir la posibilidad de que se produzca 
la reacción por mecanismos de difusión o de vapores.

Cuando la temperatura se eleva lo suficien­
te, la capa inhibidora de la reacción se hace más soluble 
y, al propio tiempo, se logra una mayor praaión de vapor, 
con lo cual aquella se deteriora lo bastante, para no po­
der ya contener el cadmio fundido, que entretanto ha adqui­
rido también una elevada praaión da vapor. El cadmio me- 
t&ico en fusión asi liberado queda entonces libre para reac­
cionar con el Se en fuaión, y asi lo hace, espontáneamen­
te y de modo exotérmico, liberando copiosas cantidades de 
calor. El CdSe producido en tal reacción es entonces so­
luble en las fases liquidas presentes, dejando de pasivar 
o inhibir la reacción, ba consecuencia neta de tal reac­
ción espontánea es una expansión adiabática de loa gaaas, 
acumulándose grandes presiones. Tan grandes presiones 
pueden llegar a romper el recipiente herméticamente cerra­
do en el cual ae llevan a cabo las reacciones, y producir 
una detonación.

Se ha determinado por medio de experimento* 
que aa sobre el Cd metálico aobre quien se forma esta capa

- 10
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de CdSe inhibidora do lo reacción, yo que ol 5o está com­
pletamente fundido antes do que sobro la superficie del Cd 
so produzca la reacción inicial que conduce a la formación 
do la capa do CdSe inhibidora de la raacción.

Asi, pues, como fácilmente se desprende del 
estudio del diagrama de fases que acaba do hacerse, la fal­
ta de solubilidad del seleniuro de cadmio en las fases ri­
cas en setenio o en las fases ricas en cadmio, más la cono­
cida baja presión de vapor del seleniuro de cadmio, impi­
den la reacción del cadmio con el aelenio a las bajas tem­
peraturas (esto es, alrededor del punto de fusión del Cd), 
por formarse una capa de seleniuro de cadmio, inhibidora 
de la reacción, después de una reacción superficial inicial 
por toda la superficie del cadmio metálico, abarcándolo.
Asi, toda continuación de la reacción entre el cadmio y al 
selenio cesa hasta alcanzarse une temperatura que rempe es­
ta capa da seleniuro de cadmio inhibidora de la reacción.

En al procedimiento de la presente invención 
se hace uso del conocimiento de la formación de la capa da 
CdSe inhibidora de la reacción en tomo al cadmio elemen­
tal (el elemento de más alto punto de fusión, de los dos 
que constituyen el compuesto binario, CdSe) durante la reac­
ción, utilizando cadmio desmenuzado a un tamaño de partícu­
las suficientemente pequeño, de modo que el tamaño da par­
tículas del cadmio sea menor que el espesor de la capa de 
CdSe, inhibidora de la reacción, que tiende a formarse so­
bre aquél. Por consiguiente, aun cuando se forma la capa 
da CdSe inhibidora de la reacción, dicha capa conaume la 
totalidad del cadmio antes de alcanzar su espesor de inhi­
bición de la reacción (o espesor de pasivación) y, por lo

2 8 3 7 6 !
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1 tanto, la reacción da síntesis aa lleva a cabo haata au 
terminación.

 ̂ El procedimiento da la invención aa eaen-
eialmanta al miamo, aaa cual fuera la composición relati- 

3 va de loa matarialaa da partida. Loa matarialaa da parti­
da adquieran au importancia según lo que se desee obtener 
una vez terminado el proceso.- Así, pues, si no importa 
qaa el seleniuro da cadmio a formar sea esteqiométrico o 
no, dentro da ciertos limitas prefijados únicamente por una 

1$ balanza analítica n otros medios de proporcionamiento de
las composiciones convenientes, puede emplearse en el pro­
cedimiento cadmio metálico de diversa pureza* El cadmio me­
tálico que lleva un recubrimiento de óxido (por ejemplo, tal 
que pueda ser equivalente haata a 4% o 3% de óxido de cad- 

13 mió) puede emplearse como ai conaiatiera solamente en cadmio 
metálico. Cuando este ca&nio metálico con el recubrimiento 
de óxido se pone en reacción con setenio en el método indi­
cado, se forma un producto que puede tener, respecto a la 
estéquiometria, una variación en las proporciones de aele- 

30 nio a cadmio de hasta 3 partes por millar, y puede, por lo
t&JR, t á3) ̂ Ú5 (&H)t (BHÜíSr i. S 3̂t S SmS o

Por otra parto, ai so quisiera obtener 
un CdSe del llamado estequiométrico, esto es, estequiomé­
trico dentro de las posibilidades de proporcionamiento de 

23 la adecuada composición de Cd y Se (o sea de 2 partes en
50.000 cuando se prepara una partida de 50 g utilizando una 
balanza analítica), ea preciso utilizar un Cd metálico es­
pecialmente preparado.

El cadmio en polvo se halla generalmen- 
30 te recubierto de óxido en cierto grado. Este óxido antea

13
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de asar el cadmio, se elimina, de une u otra de dos mane­
ras. Se quite ye sea per tratamiento en ana solución con­
centrada de hidróxido amónico, ae lava con agua para y lue­
go se seca al aire o al vacio, a unos 100aC; o bien es redu­
cido en hidrógeno puro a 2003C darante cinco horas. Asi se 
obtiene cadmio en polvo exento de óxido.

B1 cadmio utilizado en la pirosintesis debe 
ser de un tama&o de partículas menor que el espesor de la 
capa de CdSe, inhibidora de la reacción, que tiende a for- 
marae durante la reacción en torno al cadmio. De lo con­
trario, la capa inhibidora de reacción alcanza un grosor, 
en torno al cadmio, que impide que la sintesis llegue a 
terminarse. Según se ha visto, con un tamaño de partícu­
las no mayor, y de preferencia menor, de 44 mieras, la reac­
ción llega a terminarse en las condiciones arriba bosque­
jadas. Uná partícula de 44 mieras pasará por un tamiz de 
malla 325 (Serie normal de tamices U.S., 194o). El cadmio 
en trozos más grandes podrá ser desmenuzado hasta este ta­
maño de partículas, o bien podrá ser obtenido comercialmen­
te en este tama&p de partículas. Existe una correlación en­
tre el tama&o de partículas y la terminación de la reacción 
a una velocidad dada.

B1 tamaño de las partículas de selenio no es 
crítico, porque la reacción no se produce antes da llegar 
al punto de fusión del Cd (punto de fusión del cadmio e 320SC) 
y, teniendo en cuenta que el punto de fusión del selenio es 
inferior al del cadmio, el selenio se fundirá independiente­
mente de que se haya partido de ál a base de fino polvo o 
de grandes trozos. Puede estar presente en forma de gra­
nalla de unos 3 mm (tamiz de malla ó) o bien en partículas

- 13
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del Mismo tamaño que isa de cadmio (tamiz de malla 325)*
Ahora bien, al mezclar las sustancias reactivas es más 
fácil de obtener una mezcla más homogénea por medio de 
un molino de bolas, o en otro dispositivo de mezclar pol­
vos. Asi, se prefiere que las partículas de Cd y de Se 
sean de 44 mieras, o menos.

Si se empleara granalla de Se, es necesario 
muchas veces moler o triturar el producto obtenido des­
pués de la reaccián inicial, y repetir todo el proceso de 
reaccién sabiendo la temperatura por incrementos s un in­
cremento de temperatura de 0,10 a 50C por minuto o más.

parte critica del procedimiento, per lo que hace a los 
materiales, es el tamaño de partícula# del cadmio (que es 
el elemento de punto de fusién más alto del compuesto binario 
CdSe).

A continuaci&n se mezclan el cadmio y el se- 
lenio. Estos elementos pueden mezclarse en proporciones 
diversas para lograr cualquier márgen estequiomátrico com­
prendido dentro de los límites de solubilidad del cadmio en 
el seleniuro de cadmio (por ejemplo, de 0,25 a 0,5% molar 
en exceso de cadmio con respecto al diagrama de fases) o 
del aelenio en el seleniuro dé cadmio, o con la eatequio- 
aetria adecuada para dar exactamente seleniurc de cadmie 
dentro de los limites de pesada, o en proporciones adecua­
das para obtener un producto final que tenga presente una 
segunda fase como, por ejemplo, CdSe más una fase rica en 
Cd, o CdSe más una fase rica en Se. Se han ensayado rela­
ciones o proporciones diversas, demostrándose que sin salir­
se de la estequiometria se puede tener una variacián de 2 
partes en 50.000, y fuera de ella hasta de 2% de exceso de

14 -
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cadmio o 1% da exceso de selenio, a base da mol por mol de
Cd a Se en laa mazclaa.

La mezcla de cadmio y aelanic ae coloca a con­
tinuación en una ampolla que haya sido escrupulosamente lim­
piada, y cuya relación de fase de vapor a fase condensada 
(relación de fases gaseosa a sólida) sea muy pequeña, de mo­
do que la presión de vapor en que ae pudiera convertir por 
vaporización el seleniuro de cadmio p una parte de mayor o 
menor eatequiometria no modifique apreciablemente la compo­
sición de la fase condensada* La ampolla se hace de cuarzo 
o pyrex para darle adecuada robustez* A continuación se ha­
ce el vacio en la ampolla y se cierra ósta herméticamente.
La reacción debe conducirse forzosamente en ampollas hermé­
ticamente cerradas, porque de no ser asi el selenio ae vola­
tilizaré mucho antes de haber tenido lugar la reacción, ya 
que el Se tiene una elevada presión de vapor a temperaturas 
elevadas y no se halla encerrado o encapsulado por una capa 
pasiva. Si asi conviene, en lugar de le ampolla de vació 
puede utilizarse una ampolla que contenga un gas inerte (por 
ejemplo, argón, neón, criptón, xenón, eto.). A continuación, 
las ampollas se colocan en un horno cuya temperatura y cuya 
velocidad de elevación de la misma puedan aer controladas.
Se colocan cuatro, cinco o més ampollas simultáneamente en 
el horno, en unos agujeros o huecos practicados en los ladri­
llos para acomodarlas* Los ladrillos se colocan de modo que 
las ampollas quedan en posición generalmente horizontal o 
con una ligera inclinación.

La temperatura del homo y, por tanto, 
de las ampollas se ye elevando a una velocidad próxima a les 
03C por minuto, pero por consideraciones prácticas, esto es, 
entre otras, por trabajar con tiempos prudenciales, la sin-
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tesis se realiza a mayores velocidades. La velocidad da 
caldeo es variable. Para la preparación de un aeieniuro 
de cadmio en el cual no se detecten luego ninguno de los 
elementos de partida sin reaccionar, puede emplearse una 
velocidad comprendida entre 0,19C y 2QC por minuto hasta 
llegar a los 4503-5009C. De preferencia, la velocidad es 
de 0,5SC a lac por minuto hasta 5003C. No se necesita pro­
longar el caldeo a la temperatura máxima para llegar al 
equilibrio.

La muestra es enfriada a continuación lenta­
mente desde los 4500C o 500SC, o bien rápidamente al aire, 
hasta la temperatura ambiente. La velocidad de enfriamien­
to de la muestra no parece tener efecto sobre el seleniuro 
de cadmio resultante.

El seleniuro de cadmio preparado conforme al 
procedimiento de la presente invención puede a continuación 
ser molido para su empleo en aplicaciones fotoconduetivaa, 
como, por ejemplo, en Is preparación de dispositivos de ca­
pa sinterizada de un solo o varios elementos, monocristales 
fotoconductorss o delgadas películas fotocónductoraa. El 
dispositivo de capa sinterizada de uno eolo o varios elemen­
tos, según como se desee, puede ser empleado en circuitos 
lógicos en las maquinas calculadora* de velocidades más len­
tas. Estos dispositivo* pueden asimiento ponerse en un uao 
cualquiera pira el que antes se hayan empleado fotocoaducto- 
res;por ejemplo, en aparatos de medida perceptores de luz 
como los "ojos eléctricos" o células fotoeléctricas.

Les ejemplos específicos que a continuación 
se exponen ilustran la preparación del seleniuro de cadmio 
mediante el procedimiento de la presente invención.

- 16



El cadmio metálico, del cual se ha quitado 
al exido, as desmenuzado a un tamaño da partículas tal qua 
todas ellas pasan por un tamiz da malla 335 (da la sarie 

5 normalizada U.S., 1540), esto as, tal que ninguna da las
partículas as mayor de 44 mieras. Esta cadmio desmenuzado 
en polvo (29,3682 g da peso) se mezcla con granalla de sá­
lenlo (20,6318 g) de unos 3 *nm, que pase por un tamiz de ma­
lla 6. Esta mezcla se coloca entonces en una ampolla da 

10 cuarzo, cuya relaci6n da fase da vapor a fase condensada
es pequeña. La ampolla, después de hecho en ella el vacío, 
sa cierra herméticamente y se coloca en un horno a la tem­
peratura ambiente, elevando luego la temperatura a la velo­
cidad de 0,?ac por minuto, hasta 5003C. No hubo detonad6n 

15 alguna# B1 ciclo de caldeo se repite nuevamente, después 
de molida la muestra a un tamaño de partículas menor de 44 
mieras. Se obtuvo como producto seleniuro de cadmio (apro­
ximadamente 5Ó gramos, menos lss pérdidas mecánicas). La 
reaccién se considera terminada, ya que no pudo detectarse 

20 ninguno de los elementos componentes por diversos procedi­
mientos analíticos, tales como los de análisis por rayos X 
y análisis diferencial térmico.

EJEMPL0_2

25 Se repitió el procedimiento del Ejemplo 1, con
la salvedad de que tanto el cadmio (29,3682 g) como el sels- 
nio (20,6318 g) se habían desmenuzado a un tamaño de par­
tículas tal que todas ellas pasaban por un tamiz de malla 
323 (44 mieras), y la temperatura se fué subiendo a loe por 

30 minnto hasta los 5000C . se repitió todo el proceso del pre-

17



"5

zente ejemplo, con la diferencia de que la velocidad de 
caldeo fuó de O,$oc/min hasta los 5000C. En ningón caso 
se observ6 detonación alguna. Se obtuvo seleninro de cad­
mio, y la reacción había llegado a su terminación.

EJEMPLO 3

Se repitió el procedimiento del ejemplo 1, 
excepto en que fuÓ empleada granalla de cadmio (29,3082 g) 
de unos 3 mm, que pasaba por un tamiz de malla ó. A tempe- 

10 roturas de unos 5000C, la reacción no habia llegado a su 
tórmino. En la ampolla habia cadmio y selenio elementa­
les. A temperaturas superiores s ÍOOOSC hubo unía detona­
ción que rompió la ampolla dé cuarzo.

13
EJEMPLO 4

20

Se repitió el procedimiento del ejemplo 1, 
utilizando los distintos tamaños de partícula y las dife­
rentes velocidades de caldeo que a continuación se relacio­
nan, con ios resultados indicados:

Se
Tamiz malla 325 Tamiz malla 6(23.3682 g) (20,6318 g)
Tamiz malla 325 Tamiz malla 325(29,3682 g) (20,6318 g)
Tamiz malla 32$ Tamiz malla Ó 
(29,3682 g) (20,6318 g)

325 Tamiz malla 325 (29,3682 g) (20.6318 g)
Tamiz malla 32$ Tamiz malla 6 
(29,3682 g) (20.6318 g)

Velocidad Resultado
0,10C/min Terminó la reacción 
hasta $0000 sin detonación(50 g)
l,$ac/min 
hasta 5009C

Terminó la reacción 
sin detonación ($0 g)

2,0SC/min Terminó la reacción* 
hasta 5000C sin detonación (50 g)
2,Ooc/min Terminó la reacción 
hasta 5000c sin detonación (50 g)
1,5SC/min Terminó la reacción 
hasta 5000C sin detonación (50 g)

K R . S - ; ;  -  K K . S - K Terminó la reacción 
sin detonación (50 g)

La reacción no terminó haata despuós de una moltura*

- 18



y-
ción intermedia a un tamaña da partículas inferior a 
44 micraa y repetición del ciclo de temperatura.

Loa ejemplo# concreto# que siguen, eapueatos 
en la Tabla I, ilustran la práctica de la invención res- 

$ poeto a la formación de diverso# compuestos binario# dis­
tintos del seleniuro de cadmio.

El procedimiento seguido en estos ejemplos ea 
el que a continuación ae indica: El elemento de punto de
fusión más alto se desmenuza al tamaño de partículas indi- 

10 cado y luego se mezcla con el elemento de punto de fusión
inferior, áste en el tamaño de partículas indicado. A con­
tinuación se pone la mezcla en una ampolla de cuarzo y se 
caldea a la velocidad indicada hasta llegar a la tempera­
tura que se dice, despuós de lo cual se enfría la ampolla 

13 rápidamente al aire. Si la reacción se considera o no co­
mo terminada en la formación del compuesto deseado, ello fi­
gura en la columna encabezada "Estado de la reacción". Asi, 
por ejemplo, la reacción Se considera terminada y completa 
cuando loa elementos reactivos se consumen enteramente. Lea 

20 reacciones incompletas se terminan o completan subiendo la 
temperatura de reacción por encima del punto de fusión del 
compuesto que se está formando, A esta temperatura, la ca­
pa inhibidora de reacción, formada en tomo al elemento de 
mayor punto de fusión, se funde y deteriora, por ser esta 

23 capa al compuesto que se está formando. Be ese modo queda 
libre para reaccionar el elemento en fusión liberado. Con 
frecuencia se produce una detonación, debido a la naturale­
za exotérmica de la reacción.

13
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En resumen, este invención ea aplicable a la 
pirosintesis de compuestea binarios que poseen una tempe­
ratura de fusión superior a la de los elementos de los 
cuales se componen, por la combinación directa de los ele­
mentos a una temperatura inferior al punto de fusión dsl 
compuesto cuando el compuesto es relativamente insoluble 
en soluciones de los elementos en las proximidades de la 
temperatura de fusión de óstos, definidas por si diagrama 
de fases de los citados elementos. Los compuestos bina­
rios que pueden ser preparados con arreglo al procedimien­
to de esta invención están constituidos por elementos for­
mantes de aniones y elementos formantes de cationes. Los 
elementos formantes de cationes pueden elegirse de entre 
el grupo IIB (Zn, Cd, Hg) y el grupo IIIB (6a, In, TI) de 
los elementos de la Tabla periódica. Los elementos for­
mantes de aniones pueden elegirse de entre el grupo VB (P, 
As, Sb) y el grupo VIB (S, Se, Te) de la Tabla periódica.

Para el mótodo de control del procedimiento 
de la invención se hace uso del conocimiento de la forma­
ción de la capa inhibidora de la reacción, que es en si 
misma el compuesto deseado, durante la reacción y en tor­
no al elemento de punto de fusión más alto, de los dos ele­
mentos que constituyen el compuesto binario; recurrióndose 
a desmenuzar el elemento de punto de fusión más alto a un 
tamaño da partículas lo bastante pequeño para que laa par­
tículas del elemento de punto de fusión mía alto sean de 
un tameño menor que el espesor de la capa inhibidora de la 
reacción que tiende a formarse sobre en.a*. Asi, aun cuan­
do se forma la capa inhibidora de la reacción, eata capa 
consume la totalidad del elemento de mayor punto de fusión

- 22
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antea da que la citada capa alcance an espesor de inhibi­
ción de la reacción y, por consiguiente, la reacción de 
piroainteaia se realiza por completo.

El elemento, de cada par, que tiene el pun­
to de fusión más alto, ae desmenuza a un tamaño de partí­
culas no mayor de 44 mieras (esto es, tal que la partícu­
la pase totalmente por un tamiz de malla 325), y luego se 
mezcla con el segundo elemento, (El elemento segundo, o 
de punto de fusión inferior de loa dos, pueda asimismo ha­
berse desmenuzado al mismo tamaño de partículas que el pri­
mer elemento, de punto de fusión más alto). Esta mezcla ea 
encerrada en una cápsula o ampolla (usualmente de cuarzo) 
herméticamente cerrada, an la que ae ha hecho el vacío, y cal- 
desda a una velocidad lo bastante lenta para que la reac­
ción llegue a completarse y realizarse sin detonación, a 
una temperatura en torno al punto de fusión del elemento 
de punto de fuaión más alto. Esta velocidad de caldeo se 
halla usualmente comprendida entre 0,ID y 5°C por minuto, 
y la muestra ae lleva a una temperatura superior s ls del 
punto de fusión de aquel de los componentes que lo tiene más 
alto, y a la cual aa observa que la reacción queda comple­
ta, determinada por la experimentación. Esto ocurre en 
general en un punto cualquiera situado entre 5**C y 100&C 
por encima de la temperatura de fusión del elemento com­
ponente que tiene el punto de fusión más alto, y olio se­
gún la velocidad de caldeo y la masa inicial da reacción.
El compuesto es luego enfriado, bien lentamente o bien rá­
pidamente al aire. Son típicos entre los compuestos bina­
rios quo pueden hacerse por el procedimiento de la inven­
ción el Zn^Pg, Zn^Aeg, Zn^Sbg, ZnS? ZnSe, ZnTe, Cd^Pg, CdS,
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Si bien la invención ae ha descrita e ilas­
trado en partióalar can referencia a unas formas preferi­
das de ejecución de la misma, se sobrentiende que las per- 

5 sanas entendidas en la materia podrán realizar en ellas
diversos cambias de forma y detalles sin por esa apartar­
se del espirita ni salirse del ámbito de la invención.

Esta solicitad, qae corresponde a la presen­
tada en E.V+A, el 29 de Diciembre de 1961, bajo el n&aere 

10 163.223, se acoge a los beneficios del artícelo 31 del vi­
gente Estatuto sobre Propiedad Industrial*
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Los puntos de invención propia y nueva que 
ae presentan para que sean objeto de ásta Patente de In­
vención en España, por VEINTE añoa, son los siguientes:

1*- El procedimiento de contrelar una reac­
ción de pirosintesis que trae consigo la formación de un 
compuesto binario por combinación directa de elementoa de 
reacción exotérmica a una temperatura inferior al punto 
de fusión del compuesto, teniendo dicho compuesto una tam­
para tur a de fusión apreciablemente mayor que la de los ele­
mentos de los cuales se compone y alendo dicho compuesto 
relativamente insoluble en soluciones de dichos elementos

- 24
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tal coma lo defina un diagrama de fases de estos elementos, 
en tomo a las temperaturas de fusión de los elementos; 
procedimiento que comprende la etapa de desmenuzar el ele­
mente constitutivo de mayor punto de fusión que el otro, 
de los dos que forman el compuesto, a un tamaño de partí­
culas lo bastante pequeño para que las partículas del ele­
mento de mayor punto de fusión se consuman por completo al 
formar una capa inhibidora de la reacción, capa que en sí 
misma es del compuesto deseado, antes de que dicha capa al­
cance en torno a lae partículas del elemento de mayor punto 
de fusión un espesor tal que inhiba la continuación de la 
reacción; y a continuación la etapa de calentar una mezcla 
de los elementos a velocidad lo bastante lenta para que la 
reacción se termine por completo en tomo a lá temperatura 
de fusión del elemento de punto de fusión más alto.

2.- Un procedimiento para la pirosintesis con­
trolada, por combinación directa de elementos a una tempera­
tura inferior al punto de fusión del compuesto, de un com­
puesto binario que tiene una temperatura de fusión superior 
a la de loa elementos que lo constituyen, siendo dicho com­
puesto relativamente insoluble en soluciones de los elemen­
tos componentes, tal como lo define un diagrama de fases de 
estos elementos, en torno a las temperaturas de fusión da 
loa elementos; procedimiento que comprende las etapas da; 
seleccionar da entra los elementos a combinar el que tiene 
un punto de fusión más alto; desmenuzar este elemento de pun­
to de fusión más alto, a un tamaño de partículas lo bastan­
te pequeño para que las partículas del elemento de mayor pun­
to de fusión se consuman por completo al formar una capa in­
hibidora de la reacción, capa que en si misma es del compues-
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to deseado, antes de alcanzar dicha capa en torno al elemen­
to de mayor punto de fusión un espesor tal que inhiba la 
continuación de la reacción; mezclar el elemento de mayor 
punto de fusión asi desmenuzado con el elemento que tiene 
un punto de fusión inferior; caldear la mezcla resultante, 
a velocidad lo bastante lenta para que la reacción se ter­
mine por completo en torno a la temperatura de fusión del 
elemento de punto de fusión más alto; y a continuación en­
friar.

3. - El procedimiento conforme a la reivin­
dicación 2, en el cual el elemento de mayor punto de fusión 
es desmenuzado a un tamaño de partículas no superior a 44 
mieras, y la velocidad de caldeo está comprendida entre
O,me por minuto y $PC por minuto.

4. - Un procedimiento para la pirosintesia 
controlada, por combinación directa de elementos a una tem­
peratura inferior al punto de fusión del compuesto, de un 
compuesto binario que tiene una temperatura de fusión su­
perior a la de los elementos que lo constituyen, siendo di­
cho compuesto relativamente insoluble en soluciones de los 
elementos componentes, tal como lo define un diagrama de 
fases de dichos elementos, en torno a las temperaturas de 
fusión de los elementos; procedimiento que comprende las eta­
pas da; desmenuzar los elementos a combinar a un tamaño de 
partículas lo bastante pequeño para que las partículas del 
elemento de mayor punto de fusión se consuman por completo
al formar uua capa inhibidora de la reacción, capa que en 
si misma es del compuesti desead!, antes de alcanzar dicha 
tapa en tomo a las partículas del elemento de mayor punto 
de fusión un espesor tal que inhiba la continuación de la



reacción; Mezclar dichos elementos desmenuzados; caldear 
la mezcla resultante, a velocidad lo bastante lenta para 
que la reacción se termine por completo en torno a la tem­
peratura de fusión del elemento de punto de fusión más al­
to; y a continuación enfriar.

dicación 4, en el que los elementos a combinar son desme­
nuzados a un tamaño de partículas no mayor de 44 mieras, 
y la velocidad de caldeo está comprendida entre 0.10C por 
minuto y $oc por minuto.

controlada del seleniuro de cadmio, por combinación direc­
ta de cadmio y selenio a una temperatura inferior al punto 
de fusión del seleniuro de cadmio, procedimiento que com­
prende las etapas de: desmenuzar el cadmio a un tamaño de 
partículas lo bastante pequeño para que las partículas de 
cadmio se consuman por completo al formar una capa de sele- 
niuro de cadmio inhibidora de la reacción, antes de alcan­
zar dicha capa en torno a las partículas de cadmio un espe­
sor tal que inhiba la continuación de la reacción; mezclar 
el cadmio desmenuzado con selenio finamente dividido; caldear 
la mezcla a velocidad lo bastante lenta para que la reac­
ción se termine por completo en tomo a la temperatura de 
fusión del cadmio.

cación 6, en el cual el cadmio sé desmenuza a un tamaño de 
partículas no superior a 44 mieras, y la velocidad de cal­
deo está comprendida entre 0,1 SC por minnto y 2QC por minu­
to.

5*- B1 procedimiento conforme a la reivin-

6.- Un procedimiento para la pirosintesis

7 -  B1 procedimiento conforme a la reivindi

S.- Un procedimiento para la pirosintesis
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controlada dal eeleniuro da cadmio, por combinación direc­
ta de cadmio y eelenio a una temperatura inferior al punto 
de fusión del eeleniuro de cadmio, procedimiento que com­
prende las etapaa de: desmenuzar tanto el cadmio como el 
eelenio a un tamaño de partículas lo bastante pequeño para 
que lee partículas de cadmio se consuman por completo al 
formar una capa de eeleniuro de cadmio inhibidora de la reac­
ción antes de alcanzar dicha capa en torno a las partícu­
las de cadmio un espesor tal que inhiba la continuación de 
la reacción; mezclar el cadmio y el selenio así desmenuza­
dos; caldear la mezcla resultante, a velocidad lo bastante 
lenta para que la reacción se termine por completo en tor­
no a la temperatura de fusión del cadmio.

9.- El procedimiento conforme a la reivindi­
cación 8, en el cual el cadmio y el selenio son demaenuza- 
dos a un tamaño de partículas no superior a 44 mieras, y ls 
velocidad de caldeo está comprendida entre O,loe por minuto
y 20C por minuto.

10.- El procedimiento para la pirosíntesis con­
trolada del telururo de cinc, por combinación directa de cinc 
y teluro a una temperatura inferior al punto de fusión del 
telmruro de cine, procedimiento que comprende les etapas de: 
desmenuzar tanto el cinc como el teluro a un tamaño de par­
tículas lo bastante pequeño para que las partículas de telu­
ro se consuman por completo al formar una capa de telururo 
de ciñe inhibidora de la reacción antes de alcanzar dicha 
capa en torno a las partículas de teluro un espesor tal que 
inhiba la continuación de la reacción; mezclar el cinc y el 
teluro deameñuzadoa; caldear le mezcla resultante, a veloci­
dad lo bastante lenta para que la reacción se termine por

f:.. ^  ¿xy '3 d
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completo en tome a le temperatura de fusión del teluro.
11. - Oh procedimiento para la pirosintesis 

controlada del arseniuro de galio, por combinación direc­
ta de galio y arsénico a una temperatura inferior al pun­
to de fusión del arseniuro de galio, procedimiento que com­
prende las etapas de: desmenuzar el arsénico a un tamaño
de partículas lo bastante pequeño para que las partículas 
de arsénico se consuman por completo al formar una capa de 
arseniuro de galio inhibidora de la reacción, antes de al­
canzar dicha capa en torno a las partículas de arsénico un 
espesor que inhiba la continuación de la reacción; mezclar 
el arsénico desmenuzado con galio finamente dividido; cal­
dear la mezcla resultante, a velocidad lo bastante lenta 
para que la reacción se termine por completo en torno a la 
temperatura de fusión del arsónico.

12. - Un procedimiento para la pirosintesia 
controlada del fosfuro de galio, por combinación directa 
de galio y fósforo s una temperatura inferior al punto de 
fusión del fosfuro de galio, procedimiento que comprende 
las etapas de: desmenuzar el fósforo a un tamaño de partí­
culas lo bastante pequeño para que las partículas de fósfo­
ro se consuman por completo al formar una capa de fosfuro 
da galio inhibidora de la reacción antes de alcanzar di­
cha capa en torno a las partículas de fósforo un espesor 
tal que inhiba la continuación de la reacción; mezclar el 
fósforo desmenuzado con galio finamente dividido; caldear 
la mezcla resultante, a velocidad lo bastante lenta para 
que la reacción se termine por completo en torno a la tem­
peratura de fusión del fósforo.

13. - Un procedimiento para la pirosintesia
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controlada del sulfuro da cadmio, por combinación direc­
ta da cadmio y azufra a una temperatura inferior al punto 
da fusión del aulfuro da cadmio, procedimiento que compren­
da laa etapaa da: desmenuzar al cadmio a un tamaño da par­
tículas lo bastante pequeño para (pie las partículas da cad­
mio se consuman por completo al formar una capa da sulfuro 
da cadmio inhibidora de la reacción antes da alcanzar dicha 
capa en tomo a las partículas da cadmio un espesor tal que 
inhiba la continuación de la reacción; mezclar el cadmio 
desmenuzado con azufre finamente dividido; caldear la mez­
cla resultante, a velocidad lo bastante lenta para que la 
reacción se termine por completo en tomo a la temperatura 
de fusión del cadmio*

14*- Un procedimiento para la pirosínte- 
sis controlada del sulfuro de cinc^ por combinación directa 
de cinc y azufre a una temperatura inferior al punto de fusión 
del sulfuro de cinc, procedimiento que comprende las etapas 
de: desmenuzar el cinc a un tamaño de partículas lo bastan­
te pequeño para que les partículas de cinc ee consuman por 
completo al formar una capa de sulfuro de cinc inhibidora 
de la reacciÓHL antes de a 1 can<zar dicha capa o:a tomo a las 
partículas de cinc un espesor tal que inhiba la continua­
ción de la reacción; mezclar el cinc desmenuzado coa azu­
fre finamente dividido, caldear la mezcla resultante, a ve­
locidad lo bastante lenta para que la reacción se termine 
por completo en tomo a la temperatura de fusión del cinc.

controlada del seieniuro de cinc, por combinación directa 
de cinc y selenio a una temperatura inferior al punto de 
fusión del seieniuro de cinc, procedimiento que comprende

13.- Un procedimiento para la pirosintesis
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las atapas da; desmenuzar al cinc a un tamaña da partícu­
las la bastante pequeña para que las partículas da cinc se 
consuman par completa al formar una capa da seleniuro de 
cinc inhibidora de la reacción antas da alcanzar dicha ca­
pa en torno a las partículas de cinc un espesor tal que in­
hiba la continuación de la reacción; mezclar el cinc desme­
nuzada con selenia finamente dividido; caldear la mezcla 
resultante, a velocidad lo bastante lenta para que la reac­
ción se termine par completa an terna a la temperatura de 
fusión del cinc#

i 6 U n  procedimiento para la pirasíntesis 
controlada del fosfuro de cadmio* por combinación directa 
da cadmio y fóaforo a una temperatura inferior al punto da 
fusión del fosfuro da cadmio, procedimiento que comprenda 
las etapas det desmenuzar al fóaforo a un tamaño da partí­
culas lo bastante pequeño para que laa partículas de fósfo­
ro se consuman por completo al formar una capa de foafuro 
de cadmio inhibidora de la reacción antes de alcanzar di­
cha capa en torno a laa particulaa da fóaforo un espesor 
tal que inhiba la continuación de la reacción; mezclar el 
fósforo desmenuzado con cadmio finamente dividido caldear 
la mezcla resultante* a velocidad lo bastante lenta para 
que la reacción se termine por completo en tom o  a la tem­
peratura de fusión del fósforo.

17*- Un procedimiento para la pirosinteais 
controlada del fosfuro de cinc, por combinación directa de 
cinc y fósforo a una temperatura inferior al punto de fu­
sión del fosfuro de cinc, procedimiento que comprende las 
etapas de: desmenuzar el fósforo a un tamaño de particulaa 
lo bastante pequeño para que laa partículas de fósforo se



y

consuman por completo al formar una capa da fosfuro da 
cinc inhibidora da la reacción antas da alcanzar dicha ca­
pa an torno a las partículas da fósforo un espesor tal que 

t inhiba la continuación da la reacción; mezclar al fósforo 
5 desmenuzado con cinc finamente dividido; caldear la mez­

cla resultante, a velocidad lo bastante lenta para que la 
reacción se termine por completo en torno a la temperatu­
ra de fusión del fósforo,

18*- Un procedimiento para la pirosintesis 
10 controlada del telurnro de cadmie, por combinación directa 

de cadmio y teluro a una temperatura inferior al punto de 
fusión del telurnro de cadmio, procedimiento que comprende 
las etapas de! desmenuzar el teluro a un tamaño de partícu­
las lo bastante pequeño para que las partículas de teluro 

1$ se consuman por completo al formar una capa de telurnro de
cadmio inhibidora de la reacción antea de alcanzar dicha ca­
pa en torno a las partículas de teluro un espesor tal que 
inhiba la continuación de la reacción; mezclar el teluro 
desmenuzado con cadmio finamente dividido; caldear la mez- 

30 cía resultante, a velocidad lo bastante lenta para que la 
reacción se termine por completo en tomo a la temperatura 
de fusión del teluro,

19.- EL PROCEDIMIENTO DE CONTROLAR UNA REAC­
CION DE PIROSINTESIS.

33 Tal y como se ha descrito en la Memoria que
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antecede, representado en el dibuje que se acompaña y con 
los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de treinta y tres hojas 
escritas por una sola de sus caras.

Madrid,
P

B , F

a
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