PLATENTE
DE
INVENCION

por »UN PROCEDIMIENTO PARA LA PRCDUCCION DE OXIDO ROJO DE
MERCURIOn, & faver de la f;rma estadounidense Wo0D RIDGE
CHEMICAL CORFORATION, residente en Wood-Ridge, New Jersey,
U.S.4.
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MEMORIA DESCRIPTIVA

Este invento se refiere & la produccidn de
oxido rojo de mercurio a partir de hitrato mercurico e
hidréxido sédico{.‘

Mam particularmente, la presente invencidn DPro-

5; porciona un procedimiento para la produccidn de dxido

rojo de mercurio gue comprende simulténeamente adicionar
ni trato mercirico e bhidréxido sddico &1 agua con agitacidn
& una temperatura por enciina de aproximadamente aoac;
nientras se mantiene 12 alcalinidad de la mezcla réacgio.

10. nel desde aproximadamente 0,1 a aproximadamente 0,6 N;
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¥ remperanao el dxido rojo de mercurio precipitadn ds la
mezcla regccional mediante separacidn de mu l:'.q;uido.

‘En una ultenor realizac:lén preferida de la
invenci.6n se proporcions un procedimiento pera la produc-
cidn de dxido rojo de mercurio que comprende adicionar
simltdneamente soluciones acuosas de nitreto de mercurio
e hidrdxid sddico 2 una mezcla scuosa agitede de clorurc
sddico en proporciones pers former una solucidn que
tiene una alcalinidad compzendi& entre aproximadamente
0 ly aproximadmente 0,6 N a una temperatura superior
8 unos 80°G., _mientras se mantiene 1la alcalinidad de la
mezcla reaccional en la misma normalidad; y recuperando
el 6xiao rojo de mercurio precipitado de la mezcle reaccio-

_ nel por separado de su 1iquido.

De amerda con la presente mvencidn el dxid
rojo de mereurio puede producirse a partir de nitrato mer-
curioo e hidr6xido 8ddico en une fase. Asimismo, el tama-
fio ae partioua y densidad del producto puede controlarse
facilment e.

. En general el prooedimimto de esta invencidn
moluye la adioldn gimiltinea de nitrato de mercurio v
de hidrdxid sddico a agua con agitecidn a una tempera-
turs elevada, mientras se ma;ltiem_a la mezola reaccional

a una salcalinidad camtrolada.

_ Un objeto de la presente'invenqicfn es proporcio-
nar un pro{:edimd‘aentov de una sola fase para la produceidn
de dxido rojo de mercurio a partir de nitreto mercdrico -
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Otro objeto de esta invenoidn es proparcimnar
un procedimiento para la produccién de éxido rojo de
mercurio, en el que el temafio de partfcula y densidad del
prodcto pusde controlarse facnmante; B

e hiardxido séaico.

Estos y otros objetos de la presente inmvenoién
gparecerédn en la desoripoidn que sigue.

_ En genersl, los objetos de la presente invencidn
pueden realizarse mediente adicionar aimltéxxéaman‘te nitra-
to mercdrico e hidrézide sédico sl sgna oon agitacién a
une tvempersture elevada, pientres se mentiene la mezola
reaccional en una alcelinidad controlada:

Més especificemente, el xido mercdrieo e hidrd-

" xido eédico antes citados son adicionados similténeemente

en forma de sua soluciones acuosas mientras se mentiene
lg slcalinided de la mezola resccional resultante desde
aproximedamente 0,1 a eproximadamente 0,6 N.

 En une reglizacidn preferids de la presente
invencidn, se sdicionen simulténemmente soluciones acucaes
de éxido mercdrico e hidrdxido mbdico a clorurc sddico

acuoso0,.

o Es éorprgndente_e inesperado gue el procedimien-
to d le presente invenoidn pueda prod_uoir éxido rojo de
merourio, ye que es bien conocid en el arte que el
nitrato mercdrico ¢ hidrdxido sédico reaccionen para
formar éxido emarillo de perouric. E1 mecenismo por
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el qne el nuevo procedimiento de la presente 1nvenoi¢5n '
prodace éxido rojo de mercurio no es oonpren_d.ido comple'ba-
;nente; Se ha hallad que la presencia de cantldades
substanciales de cloruro sédico y/o el mauténimiento ds
1aa centidades de los Mmdiantes ¥ las condiciones del
procedimiento dentro de 1fmites er{ticos infinencfa en la
resccidn pare produeir dxido ro;o de merourio, en lugar

de éxido amarille de mereurio.

En la realizac:lén preferida de la preaente in-
vencidn e mezcla scuosa de oloruro sddico Pueds ser una
solucidén o alternativamente puede ser uns lecheds conte-

‘niendo solamente uns cantidad minime de agie. Le elevada

tempersturs = 1a que el procedimiento de la present e
invencidn ea llevado & osbo, s superior de aproximedamente
aooc, preferentemente en el orden de eproximedamente 8090
a aproximgdamentg 1259C, con resul tados dptimos cbtenibles
en el orden de eproximademente 100°C & sproximademente
110¢C. h

~ Les pro;:orcionu de nitrsto mercdrico e hmrdxido
sddlco, ¥y la. velocidad de adicidn de estos mg‘edientes

~ debe ser controlada dentro de 1fmites cerrados para

mentener la slcalinided de la mezeclg reaccionsl a una
normelided (N) entre sproximadsmente 0,1 y eproximedamente
0,68, ¥ da'preferencia entre a,proximééa.mente 0,2 y apro-
xinademente 0,5 N. Se ha encontrado que a 1o menoa

24 partes en peso de hidrdxido sédico son requerddas para
100 partes dn peso de nitreto mercdrice para mentener lg
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solucidn en una alcal:.nidaﬂ entre estos l{mitea, Y pers
proporcioner uns conversidn complete. El uso de menos de.
eata cant:.dad eleva la acidez de la mezcla resccional ,
2 una normelidad subatancialmente inferiar a 0, ix en base,
resultendo une conversi&l incompleta y conteminacién del
prod‘uoto con compuestos oonteniendo cloro; Se prefiere
utilizer una cantided de hidréxido sddico en exceso de
24 partes en peso por 100 partes de nitreto mercirico pera
la répida conversidn y rendimientos mé’xi_.mos: No obstan-
te, grendes excesos de hidrdéxido sédaico, por ejemplo, _
superiores a aproximedsmente 60 pertes en peso de hidréxi-
do sdaico por 100 partes en peso & nitrato merairico, no
deben ser ut:i:lj.zadqs, Ja que la mezcls reaccional sg:cf a8
demesiade eloaline, por ejemplo superior a 0,6 K, formand
o1 dxido emarillo de mercuric en lugsr del ‘oxid rojo de

mercario deseado.

La velociaad de adiocidn smnltanea de 1-: sola-
ciOnes de hiardxido pédico y nitrato de mercurio debe ger
psatenida cansiente con el fin de obtemer un products que
tenga un temafio de partfcules y densidad substanoielmente
homgénoqa: Generalmente, un incremento en la velocided
d sdicién, dieminuye tanto el tamefio de partioula como
taqxbign le densidad. Ls velocided de 8diocidn serd selec- |
cionada de maners que“s'e' nantenga la aloalinidad de la
mezcla reaccional dentro é los limites enteriores en la
concentracidn seleccionads de los ingrediantea; Dentro de
estos lfmites, la velocidad de adicidn puede ser variada
para obtener un producto de tewefio de partioula y densidad



5e

10,

15.

25.

24
deseados: ' 2 Q g 9 0 5
‘ Seéfn se ha indicad antes, la go:jmaciifn del
éxido rojo de mercurio en el procedimiento de eeta inven-
oidn es a 1o menos percislmente dependiente do la sloalini-
ded da s solucién resccional. Asf, la sloalinided o
le scidez de la solucidn reasccional debe ser oontrolsda
estrechenente durente la reaccid’n; Le glcalinidad 0 la
acidez regociongl puede mentenerse a un nivel predetermi~
nado ya sea por la lente sdicidn simulténea de 1l drdxido 36-
deo y nitrato % mercurio el agie, ya ses por la adic:.&n'
eimltanea. de estos ingredientes a una velocidad eonstm-
te néa elevads en una solncidn acupse de cloruro sdaioo.

Se prefiere el Wltimo métoao, ya que el primir ndtod

no es comercislmente econdmico debido & la lenta velo-
cidad dé_rea.cgi&n ¥ el producto resultante, el cusl tiene
un tensfic pequefio e particule, en el orden de 4 a 7
micres, y una bajs densidad, pOr@je‘mplo_' de 20 a 35
grenos por pulgada c;ibich £l uso de cloruro sdaico

se prefiere iguelmente, ya que el inoremento en la canti-
ded de este ingrediente incrementa el temafo de parti-
cula y la densidad del prodzcto: ‘

A:in cuando la propOrcidn exacte de clcruro
sddioo no es crftica, 8¢ he encontrado que a lo menos
55 parfes en peso de cloruro sédico por 100 pertes de
nitreto meredrico son requerides para la conversidn
8 un producto de J;ido rojo de mercurio texi:.endo' un
temefio de partfeula de 7 a 25 micres y uma densidad en
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el orden de 20 & 75 graws por pulgada minica. Pueden
usarse cantidades incrementadas de cloruro addioq pera
obtener un producto de dxido rojo teniends un mayor.
tamefio de partfcula y una densidad mds grende:

' Después de heberse completado la oconversida,
el 6xido rojo G mercurio, gue ha precipitado rente la
mezcla fntima, se sepers de los subproductos solubles

~ y materisles no reaccionedos por decentacidn. E1 éxido

rojo de mercuric asi obtenido tiene michos usos tal cual
0 puede ser lavado, filtrade y secado para prodicir el
producto comercialmente deseabdle.

Como una de les muchas venta;sas del prooedimien
to de la presente 1nvenci5n my poco merwrio en el
orden de 5 pertes por ni1lén o menos, aparecerén en los
subproductos, filtrados y,_lavazaS, cugndo se utilice
excesp de hidrdrid s6aico y de cloruro sédico como se
ba descrito aqu:i ¥ la mezola v levezas se mentendrdn
por lo menos lie.emente sloalines a través de los
procesos de decentacidn y puriﬁoa.oi&n. La escesa
centidad de mercurio en el uquido sobrenadante ¥ levages
permitd s dis;:osicidn segura e jnexpensiva y por tanto
proporciona una ventaja sobre otros procedimientos que
proporcionen corrientes do desperdicio comteniendo gran-
des centidedes de compuestos solubles de merourio aliamen-
te téxidos.

Como una ulterior realizacidn de éste. invencidn,
1s mezcle scuoss de fclomz"g%tggde‘también contener una
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- menor proporcidn de sarbonsto a&gicqz La inclusidn de
uns mencr proporeidn d carbonato 884ico en la mencio-
nada mezcla ayuda en g:L control de la aloalixiidad de la
mezcla reaccionsl y la densidad del prodnqto: Solamente
5. e requieren menores cantidades, por ejemplo, csntidades
del orden d 1 a lO'pgrtee en peso de carboneto 86di oo
por 100 partes « peso de nitrato de mercurio, han sid

encontredas ser efectivaa para eontrolar 1s densidsd del
prodqucto.

10. Les propiedades fisicas dl dxid rojo ds mercu-

rio producido por el procedimiento & eata invencidn pueden
ser variadss a través de une emplis gone medisnte ajuste

de la concentraoidn de los ingredientes y la velocidad de

. adicidn dentro de los 1lfmites antes esteblecidos. Por

135. ejemplo, la densided del producto es infiuenciads por la
concentracidn y volumen de la mezcla de cloruro addico.
As{, generalmente la densided del prodncto se incrementa
con un incremento en la centidad de cloruro sédico. Ade-
nds, la dilucido de los reactivos en une centidad cox'istsn-’
te de solucidn de cloruro sddico ssturada incremenrs iguel-

mente la densidad del producto.

20,

‘ Similsrmente el temefio de partfcula del producto
o8 tambidn controlado parcialmente por la conoen‘braci3n _
25, y velocided de adicién de 1las soluciones de nitrato mereyri.
co y de hidréxido sédico. Por ejemplo, el temefio & parti-
oula del producto decrece cuando la velooidsed de sdicidn

de las soluciones se increments. Aei, para obtener un
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temaﬁo de particula mgyor, se diaminnye la velocided de
sdicidn.

El procedimjento de la presente invencién y
el cmtrol de laa propiedades f{sicas mediante ajuste de
les varisbles del procediniento se -comprenderd nds Pacil-
mente por los ejemplos que sigien, los cuales se ofrecen
para ilustrar la invencién, perd no se limita la invencidn

g lo8 mismos.,

EJEMNPLO 1

~ Ung lechads acuosa d cloruro sddico (200 li-
bras) fue 'oérgada a una calderas provista de camisa de
vapor, revestida de vidrio, equipada con un agitador. La
lechads fue calentada & 100-105%C con vapor ¥ a.gitadam
Una solucidn acuosa (30 galonea 11,13 F) ds nitrate
mercirico (281 libres) y uns solueién acuosa (27 galones,
11,65 N) e hiardxido eddico (105 libras) ee adicionaron
simulténeemente e la calders a una velocided de 3 gelones
porxr minuto, miel.ntras'que los ‘contenidos de la celdera
se mén.tt_zvier@ & 100-1055C. Degpuds de completerse la
edicidn, lemezcla re_accij.énai, que tenfs una alcelinidad
de eproxivedamente 0,2 N, fue decantads y el dxido rojo
de mercurio precipitedd fue lavedo con sgue, filtrad
en vacio y seéadd; El 6x1&6 rojo de .meé"axrio gaf pro-
dncido tenfa un promedic de temsflo (h-parti'mla de 11,4
nicras y una dmsidad de p:romedio do 62,0 gramos por’

' pulgada cdbica.
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Uns solucidn acucsa (32 gelones) de clomro
sddico (90 libres) § carbonsto aédioo (3 1ibras), e )
tiene una slcalinidad de 0,206 N', fue cergade s la cal-
der_a» descrita gn_ql_Ejemplo 1, calentada & 100-105C ¥
ggitaag. Une solucidn acuose (57 galones; 5,97 X) e
nitrato mercirico (246 libras) y una solmcidn scuose
(57 galones; 5,90 N) de hidrdxido sédico (113 libras)
fueron edicionsdas siumlténesmente @ ls celdera a une
velocidsd de 3 galones por m;l.nuto_. Desmués de comple-
tare Xe adiciSn la mezela reaccioné} tenfa un volumen
de 96 gelones y una alcelinidad de 0317 . E® éxid rojo
de mercurio fue recuperado tal como se ha descrito en el
eje;}mplo pracedenta, pare o‘otener el producto con un
promedio de temefio de part{cule d 9,9 micres y un prome-
dio de densidad de 49,0 gramos por pulgada eibics.

EJEMP 10 3

Una soluoi&n acuosa (64 gaa.omes) as cloruro
s&dico (180 libres) y carbonato sédico (6 1ivras), que
tiene una elcalinided de 0,210 K, fue carsaaa en la
caldera detalleda en los ejemplos preoedantes y oalentada
tal como se ha descrito en los mismos, Una solucidn
acuosg (30 galones; 9,1 X) de nitrgto_,merqd;‘-;co (229
libres) y wne solncidn eciosa (30 gelones; 9,2 N) de |
hidrdxido adaico (93 livras) e adicioneda slmlteneamen-
te a la calders s una velocidad de 1 geldn por minuto.
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. Despuds de completarse la adici.ﬁn, la mezcla
reaccional, que tenfa un volumen de 12'5- galones y una
elcalinidad de 0,16 N, fue elaborada tel como se ha des-
orito en el Ejemplo 1 pere recuperar 'dxidq rojo de mercu-
rio t"eni_e_p,dn u_n-promadio de temefic de partieula de 2‘3.9
micres y un promedio de densidad de 70,2 gramos por
pulgade cdbica.

EJEN P L O 4
o Dos porciones de 32 galonea de solucidn de

clorure addico saturada (peso eapec{:l’ico 1,2) que contiene
carbonato a&d.tgq‘ (0,2 F) fe ocargada a calderas aeparades
del tipo descrito en el Ejeuplo 1, celentades a 100-105¢

¥ egitadas. Se adicionaron simltancemente a cada
caldera soluciones acuosas de nitrato mercunco (33 galo-
nes; 4,41 N basado sobre Hg0, y 4,87 N baesado sobre ,
HNO )e hidrcfudo stico (5L galones; 5,12 N). Sin enbar-
go, las solucionea acuossas fueron edicionades a la calde-
ra m 1l aung velocidaﬂ de 3 galonas por nimto, miemtra.e
que las aoluciones acuoses fueron adieionadas & la calde-
ra N° 2 q una veloeidad de galt‘n por minuto. Una. vez
completadas las ediciones, la mezcle ;_'eacpidg. en la calde-
za N¢ 1 tenia un volumen de 87,5 galones y una slcalinidad
@ 0,19 N, nientras Qu;e ls mezcle reeccional en la celders
Re 2 teniaun volunmen de 96 galones y una ‘eloalinided de

0,17 N.' Las mezclas rgacgionalovawme‘ron tretades como se ha

descrito ézg los ejemplos p:écedentea pare recuperer éxido

rojo de mercurip que tiene las signientes propiededes:
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Producto de 8xido_rojo de merourio
Calidera N¢ Tamafio de particuls, Densidad, -

en micras gramos/pulgads cfbies
5 38
16,5 55
EJEMPLO 5

| A‘ una solucién agitada de cloruro sddico saturada
(500 cc; peso especifico, 1,2), se adicionaron simulté-
neamente & una velocidad de 1,1 cc por ninuto, en un
per{odo de 177 minutos, solucionée acuosas de nitrato

mercirico (200 ce; 10,70 N basado tento en mercirio

como dcido nitrico) e hidrox{do sddice (200 cc; 10,70 N),

mientras la mezcla reaccional se mantenia a 107-1082C. Tras
completar la adicidn, la mezcla reaccional, que tenia wna
alcalinidad de aproximadamente 0,6 N, fue decantada y el
6xido rojo de mercurio precipitado se lavd con agua, filtra-
do en vacio y secado. El 6xido rojo de mercurio asi'pro-;‘
ducido tenia un contraste del 99,60%, un promedio de tamafio
de particula de 5,2 micras y una densidad de 28 gramos por
pulgada cfbica.

"BRIJEMPLO 6

Soluciones gcuosas de nitrato mercirieco (105 cc;
11 ,03 N basado sobre mercurio y ll’,éG ¥ basado sobre gno5)
e hidrdxido sfdieco (105 cc; 11 ',55 K) fueron edicionados
simultdneamente a agua de;atilada agitada (100 ce)”éa.i.entada
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a 1002-11020, & una velocidad de aproximadamente 5 cc por

pinuto en un perfodo de 20 minutos. Después de-completada
la adicibén, la mezcla reaccional, que tenia une alcaliniﬁad
de aproximademente 0,1 N fue decantada y el éxido rojo de

mercurio precipitado fue lavado con agua, filtrado en vacio
Y secado ﬁara obtener 6xido rojo de mercuric como un sblido
anaranjedo que tenia un premedio de tamafio de particula '
de 5 micras y una densidad de 33 gramos por pulgads edbica.
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NOTA

Descrito el objeto del presenté invento, se decle-

ren nueves y de propis invencién las siguientes reivindicacio-

nes:

- ;". Un procedimiento para la proaﬁco;dn de &;&q 1030
de mercurio, el cual se caracterize por adicionsr simul-
tgnemente nitrato mercirico e hidrdxido sddico el ague
econ agitacién s una temb_eracbure superior a wnos 80%¢,
nientres se ‘m;m.tiene la glcalinidad de la mezcla x_‘éaccion_al
desde aprqximgdamez}te 0,1 a ap:_*oximadment;@ 0,6 N; y recu-~
perar el éxido rojo de mercurio precipitado de la mezcla

resccionel mediente separacién del 1fquido de la misma.

2. Un procediniento de le rgiyindic_:acidn 1, ceracte- -
rizado por el hecho de que las soluciones acucsas de nitra-
t0 mercurico e hidrdxidoe sédico son edicionadss al agua,

. 3, Un grOded;Lmienté de la reivindicacidn 2, caracterizg
do i por el hecho de que las citadas soluciones acuoses se
adicionsn simltdnesmente sl agna con agttacién en
proporciones suficientes pars former una 803_suci.¢$n ciue
tiene una alcelinided comprendide entre .aprgﬁm‘adanar}te
0,1 y eproximadamente 0,6 N @ una tempera:tﬁqr_g' superior a
unos 100°C, mientres se mentiene la elcalinidad de la '
uegcla reaccionsl s la citads normslided, y se recupera .
un ézid rojo de mercuric que tieme un temsfio de perticula
de aproximadamente 3 a eproximedamente 7 rgicras: '
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) 4 Un procedimiento de le reivindicacién 3, oaracteri-
zado por el hecho de éue las citades soluciones acuosas se
sdicionen en une proporcidn de por 1o menos 24 partes en
peso de hidréxido sddico por 100 pertes en peso de nitrato
mereﬁ'xj.oo, .¥ auna velocidad para former la mencionada .
solucidn que tiene :g.a‘cita.da elcalinided o une temperaturs
de unos 100¢C a eproximademente el punto de ebullicién
de la'mezglé resccional, y el 6xido rojo de mercurio recu-
peredo tiene una densided desde eproximadamente 20 & gproxi-
madsmente 35 gramos por pulgada cﬁbica;

; 5. ﬁn procedimiento de am:terao con la reivindicacicfn
1 caracterizado por el hecho de.que las soluciones acuoses
de nitrato mercirico e nidrézido séaico se adicionen
limlt‘éneamenta a una nezcle scuosa egitada de. cloruro
ggdico se proporciones para formsr una jsolt.xcidn'q.ue tiene
una aléal;nidad_ entre sproximadsmente 0,1 a eproximadamente

0,6 N = une temperature supei-ior & unos 809, mientras se

_mentiene la elcelinidad ds la mezcla resccional a la

citads normalidad,

. 6. !In procedimiento de la reivindioacidn 5, caracteri-
zad.o por el hecho de que las citadas soluciones acuosas
se adicionen sl mencionedo cloruro saico acuoso en una
proporcidn de por 1o menos 24 partes en peso de hidrérido
sdaico por 100 partes en peso de nitrato perairico, y &
una velocidad pera formar ls citada soluc_i&n teniendo
lé. mencionada alcalinidad;
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T _ﬁnf progedimj.gntp d§ la re_ivindicacién 5 'd 6, 08~

racterizado por el hecho de que la mezcla de cloruro sédico
acuosa oontiene por lo menos 35 partes en peso de cloruro
séaico por 100 partes en pese de nitrato mercdrico en la

5. primera solucidn.

& Un procedimiento de la reivindicacién 5, 6 6 7,
caracterizado por el hecho & que la mezcls agitada con-

tiene asimismo una mezio:j propercién de carbonato sddico.

9. Un prpceﬁimiento_ de. cual@iera de laes rei-
10; . vindicaciones 5 e 8, caracterizado por el hecho "vdel ci_u& le
tempergtura de la solucidn resultante es de aproximadsmente
80¢ & eproximedamente 125%C.

10; Un p;ocedimiéni;o de cz;alciuierg. de las reivin-
* ) diceciones 5 & 9, cerscterizado por el hecho de que el
15,  éxido rojo de mercurio se recupers mediente filtrecidn de
la mzcla,remljt;ax}te:» o - o '
llr;‘ﬁn _p:_cooedimienﬁ;o' pera la produeoiti_n @e dxido

rojo de mercurio.

Segin se describe y reivindica en le presente memoria
20. descriptiva que consta de 16 hojas foliades y escrites a
midquina por una sola de sus caraS..
Madrid, a 18 MAY (o88
bo S

JAIME ISERN
P P —
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