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MEMORIA DESCRIPTIVA

Los rellenos silicados, que ven cobrando cada vez
meyor importencia en la industria de las gomes, ofrecen no
pocas ventenas respecto a los negros de humo.Efectivamente PO
seen excelente estabilidad térmice, son de baja conductibi- »
lided eléctrica y también quimicemente inertes. Ademis es-
tos rellenos, comunicen a las materias eldsticas mayor adhe-

sividad y gren resistencia mecénica.
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Los rellenos silicados desempefien un papel perti-

culermente importente en la industris de gomas termorosis-
‘tentes & base de caucho silicados
Al igual que el negro de humo ordinariog algunas clases
5e de bidxidos de silicio son rellenos que deben congiderar—
se como activos, ya que poseen la faculted de absorber su-
perficialmente les capes elésticas, pasando asi a former
parte de su estructura y constribuyendo con ello, & la cons—

titueidn de un &8lido sistema vuleanizado.

104 - Perfenece a la categoris de los rellenos reforzen-
tes més activos, denominados "claros", el bidxido de silicio

amerfo altemente disperso.

Esta substancia se presenta en forma de polvo ex-
tremadamente ligero, constituido por particulas esféricas
15. del orden de 4 a 40 m i de didmetro y con una superficie
especificae de 165 a 380 m?/grc

Tas microfotozréfies electrdnicas indicen que &stas
particulas se agrupan,fqrmando cadenas, que & su vez se

aglometen a modo de copose

20. Con disolventes orgénicos (bencina, terebentina,

tetracloruro de cexrbono) el biox166 de silicio da geles muy
estables, transparentes o ligeramente turbios y con agua se

obtiens un gel completamente trensparente.

Este tipo distingue de los demds tipos de bid-

25, xido de silicio en gue carece de poros y se destaca por su
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purezea quimica, asf como por el reducido nimero de grupos

hidroxilicos en la superficie.

Este tipo de bioxido de silicio se emplea como relleno
pera gomas, en todos aquellos casos en que se requiere que

las plezas tengen gran resistencias

Este tipo de bioxido de silicio comunica propiedades
tixotrdpices a las resines epoxi(dicas) y & las derivadas de
polieteres, le cual lo convierte'en relleno particﬁlarmente

velioso en la preparacidn de plésticos especiales.

Este tipo de bioxido de milicio esimismmo se emplea
en la industria de cueros artificimles, en la confeccidn de
lacas y pinturas (como estebilizador de pigmentos), en untos
ceras, pulimentos y pegementos; asi como en perfumerfs, donde

ge utiliza como estabilizador de emulsiones, etecsd '

El bidxido de silicio de este tipo se obtiene por
descomposicién hidrol{tice del haluro de silicio en lleme

de hidrdgeno o de un gas hidrogenado;

51014 + 2 HEC = SiO2 + 4HCL

Para la obtencidn de bidxido de silicio se procede
a la hidrélisis de tetrecloruro de silicio en fase 1{quida
siendo éwte el método clésico. Sin embargo, ésto involucra
necesariamente el lavado, el secado y la calcinacicn del
producto, en tanto que la hidrdlisis sn fase gaseoss, per—
nite obtener bidxido de silicio bastante puro y ya seco, di-

rectemente después de la reaccidn y de la desorcién del olo-

ruro de hidrédgeno.



Es relativamente reciente, el desarrolilo Jde los mé-
todos térmicos de obtencidn del bidxido de silicio, partien

do de sue derivados voldiiles.

En el afio 1946, en los Bestados Uaidos de América, se

5. organizdé la produccidn industrial del llamado "iollin blan-

co por combustidn de etil-ortosilicato mezelado con gas de
alﬁmbrado, nds, tubieron que abandonar este srocedimiento

que resuliaba econdmica ente desventajoso.

' Poco después, fué lanzado al mercado un rellejo si-

10. licado, obtenido por oxixacidn de Ferrosilicio a alta tem -
veratura. Bl hierro se oxi.aba tan golo hasta converilrlo
en Fe0 y el silicio hasta su transformacidn mondxido gaseo—

s0, convirtiéndolo después en Si0s.

Tembién se propuso tratar aleaciones de silicio con
15. cléoruro de hidrdgeno seco, someticndo lusgzo 2 hidrdlisis la
mezcla resulignte de hidrdgeno y cloro derivedos de siliclo
(8iC1ly y SiHCL3). Ia hidrélisis a albe terperatura de tetra
cloruro de siliclo, es lo que permite obtensr bidxido de si-

licio mejor disperso.

204 Humerosas sgon las patentes dedicadzs al perfecclo-
namiento de la obtencidn de silice altamen®ec dispersa, por
hidrdlisis de SiCl4 en fase gaseosa, asi como & la deserip-

cidn de los sparatos apropiados para llevar a cabo esie pro-

25. Bl principio en que se funda el méiodo descrito en

egtas palents de fabricacidn, es el siguien

ck
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Le mezcla caliente de vapores del haluro de silieio

¥y aire, entra en el reactor en el que se introduce al pro-
pio tiempo hidrdgeno. El calor exotérmico, de la descompo-
picion del tetracloruro de silicio, por el vapor de agua,
5. no es suficiente para mentener el régimen térmico necesario
pare asegurar la deseads dispersidn del producto. EL calor
adicional requerido, proviene de le combucidn del gesg, cuya
rama rodea el chorro de la mezcla de aire y de los vapores
de cloruro. Le llame de hidrc')geno, produce al propio tiempo

10. 8l vapor de agus necesario & la hidrdlisis del 81014.

Se regule el tamsfio de las particulas de bidxido de
silicio en formacidn, haciendo verier le temperatura, la ve-
locidad del chorro de vapores, asl como la relacidn entre

los componentes que intervienen en la reaccidnm.

154 Disminuyendo la concentracidn de 81014 en el gas,
sunente el grado de dispersién del bidxido de silicio.:

A fin de evitar el indebido aumento del tamefio de
las part:(culas, los componentes de la mezcla no deben p'er-

menecer en la zone de la reaccion més de 15 gsegundos.

20. Para la eliminacidén de los vapores de écido clorhi=
drico que quedan ebsorbidos por le superficie del bioxido de
gsilicio éste se trata, después de la reaccidn, con aire calie
ta. ’

Los resultedos de los experimentos efectusdos ante~

25, riormenté, indican que con bajas temperaturas (1002 C) la 7

hidrélisis d el tetracloruro de silicio en fase gaseose, trens

curre muy lentamente.



Con altes temperaturas ( 800 - 11002 C.) la hidrd-

lisis requiere ten solo de 2 a 5 segundos.

la. descomposicion del tetracloruro de silicio,
se realiza en homos de sluminio provistos de camisas refrige
5 redes por aire. En el interior del horno, se monte un quema-
dor de hidré'geno, esl como toberas de admisidn de aire ¥ de
tetracloruro de silicio el cual procede de un veporizador

calentado al vapor.

Ia temperatura de la reaccidén, se regula debidamen—
10. te parse que se mentenga entre 1000 y 1100 gradosC. La mez=-
' cle de los productos que intervienen en la resccién, sale
del horno & 600-650 grados C v, después de enfriada haste
300 grados Cs pasa por un sistema de tuberias curvas donde
lag finisimas part{_cule,s de 3102 chocen entre si ¥y ge aglo—-
15. meren formendo copos, lo cual facilita su ukterior recogi-

da (captaciln).

Un sistemn de cuatro ciclones consecutivos, acopla—
dos & un filtro en forma de saco, asegurs la captacidén del

9% de la sflice e interviene en la reacoidn.

20. Este silice, se calcine a 325-350 grados C., a fin

de eliminar el clorurcde nidrégeno, el cusl se recoge en une
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torre de absorcion, obteniéndose asi dcido clorhidrico de

35%,

El bidxido de silicio altamente disperso, también
se puede conseguir por oxidacidn del tetracloruro de sili-

cio, obteniendose cloro como sub-producto;

SiCl4 * 0, =810, *+ 2 012

2

Se encuentra en la literatura la descripcidn de
un método pares le obtencidn de bidxido de silicio por oxi-
dacidn de SiCl4 en fase gaseosa por una capa sendoliqui-
da & 500~1200 grados C., siendo de 1 a 2 la relacidén mo-

leculaxr oz/sic14.

Ya que este proceso, presenta un indiscutiﬁle inte~
rés practico y el cloro puede ser reintegrado el ciclo de
la producclon para la obbencién de tetracloruro de silicio,
se ha considerado procedente efectuar el anédlisis termodi-
namico de la oxidacion a fin de compaerarla con el proceso

hidroi{tico.

En la taeble 1, figuran los vepores calculados del

efecto térmico H, las veriaciones de la energ{a libre 2

"¥ les constantes K de equilibrio, para les indicadas reac—

ciones en funcion de la temperatura.:



TABLA 1

?E@ﬁg; Hidrdlisis Oxidacidn
2C AR Az K AH Az X
300 -31750 -36460 3.68.10%5 —59100 -54600 6.00.1039
500 =31350 ~-40910 7.76.1017 —59160 52490 6.00.1022
700 -31150 -45260 1.32.101% _59060 50200 4.73.1013
900  -30890 -49570 1.09.10'2 -59280 -47740 3.92.10"
1100  =30520 =53900 5.14.10'0 59130 =45290 1.00.10°
1300  =30000 -58290 6.32.109 -58940 -42860 1.61.107
1500  =2930C =62770 1.4.10°  =58570 ~4047C 7.86.10°
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Los datos que figuran en esta tsble, indican que
entre las temperatures extremass considerasdas, ambas reac-
clones pueden précticamente, transcurrir hasta el fin, pe-
ro que el primer proceso, resulta termodindmicemente més
verosimil a temperaturas superiores a 9002 C, es decir en
condiciones que favorecen la formaecion de.un bidxido de ei-
licio més disperso. Ia oxidacidn de SiCl4 a altas tempe-
returas debe reallzerse en ausencie de vapor de ague, cuan-

do se excluye le posibilidad de le hidrélisis.

Le principal finalided de esta patente es la inves—
tigacion del proceso pare la obtencidén de bidxido de silicio
altémente disperso, partiendo del tetrad oruro de milicio
¥y con el empleo de gas natural en lugar de hidrdgeno.

Ya que en la combustién del metano, por cads moldcu-
la de agua que se formea, se precisa una cantidad de aire dos
veces meyor que la necesaria & le oxidacidén de una moldeuls
de hidrégeno, en el presente ceso deben ser muy distintas
las relaciones entre los componentes gaseosos, veriando agi-

mismo todas las condiciones del régimen tecnoldgico.

A fin de eviter la formacion de hollin durante la
combustidn incompleta del metano, es necesario mezclar bien
el ges ocaliente, con aire antes de proceder a le combustidn.

y también mentener cierto exceso de oxigeno.

Asl, por ejemplo, con 30% de oxfgeno en exceso, la

concentracion del metano en la mezcla gaseosa, ha de sex
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aproximedamente 7,5 %.

Ie composicion volumétrica del gel después de la

reaccién (deducide por cdlewlo) serie:

HOL o o o o 0 o o o o o o838 %
Hzo...........a,_zs?'é
Ozooocoo-ooc4’3%
COp v o v v o v v v oo Tydb
NZ....¢.....70,7%

Los ensayos se hen efectuado en una instalacidn de la
boratorio tal como la representeda esquemdticemente en al
dibujo.

E1l sistema trabajé bajo un régimen de ligera de-

presi6n obtenida con une bomba de ague (trompa).

El aire y el gas natural, después de paser cads una
separademente por un dispositivo secador y por un rotimetro
entraron a trevés del mezclador 1 en el secador 2 montado en

le taepe del reactor (Horno) 3, de acero.

Clerte parte de aire (10 - 15%) del volumen total)
gin pasar por el mezclador, eétaba deétinada al veporizedor
4 de tetracloruro de silicio, donde burbujesbae en el liqui-
do ¥y ye cargado el girs con vepores de SiCl4 entraba direc-

‘temente en el reactor pasando por un tubo situado en el eje

del quemeador.

De esﬁe modo el chorro de la mezcla de aire y vepo-

reg de cioruro de giliclio entrabs en el mimmo centro de la

llama.

Heciendo variar el volumen relativo del aire admi-
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tido al vaporizedor, se pod:fa graduar la concentracidn del
tetracloruro de silicio, menteniendo aproximademente cong-

tante el volumen total del aires

El gas se encend‘ié y por medio de una espiral incan~-

descente de niquel=-cromo 5.

la temperaturs en la zona de la reaccidén se midid

por medio del par termoeldctrico § de cromo-slumel.

Le mezcla gaseoss permenecid unos 4~5 segundos en

el homo reactor.

Al salir del horno los productores de la reaccidn
pesaran por el asglomerador 7 y entraron en los dos captado-
res 8 montados en serie, donde el bidxido de silicio se retuvo

con los filtros 9 de tele de vidrio.

Los productos gaseosos de la reacciln salieron de
los ceptadores y pesaron por un sisteme absorbedor donde que-
dd retenido el dcido clorhidrico, siendo aspirado el resto

por la tromba de agua.

Resulte imprescindible el previo y meticulosc se-
cado de los gases sometidos a reacc 511, ya que el vapor' de
agua, incluso en minima cantided, reacciona con el tetré.clo::
ruro de silicio en la zona de bajas temperaturas, forma.hdo '
aglomeraciones compactas que pueden obstruir la boce del

quemsador.

El tetracloruro de silicio empleado en ests resc—

cibn, no debe contener impurezas de elta punto de ebulli-

cién (tales como los policloruros de silicio) ya que los
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productos de la condensacion de dichos copusstos, tambida

pueden obstrulr las aberturas de admigidn.

Es necemario excluir la posibilidad de una condensa—
cidn de vapor de agua en las paredes interiores de los apa -
ratos, ya que se nroduciria la condensacidn conjunta de clo-
ruro de hidrdgeno, que ocasionaria una corrosidn muy inten -
sa, los productos de la cual, ensuciarian notshlsmente el

bidxido de silicio obtenido.

Por esto, todos los aparatos de acero {el reactor,
el aglomerador y los captadores), asi como las conducciones
que los unen, deben recubrirse con una cana termoaislante
de amlanto. Aparte de ello, a fin de corvensar las ndérdidas
de calor y también para poder calentar los aparatos antes de
sroceder a los ensayos, todos los indicados aparatos, esidn

provistos de calentadores eléctricos eavolvenites.

El horno reactor, ogid constituido »or un ciliadro
. . . e & . . .
de acero de alta resistencia ecalorifica (didmetro interior =

100 m/me, altura = 350 m/m.,) con fondo cdnico.

El aglomerador estd constituido s0r un serventin
plano Tormado por 10 segrentos de tubo de gcoro inoxizxable,
de 18 m/ﬁ. de didmetro interior, soldadog wor los exiremos

L

de tal modo que forman dngulos de 252 asroximadarente.

Ias particulas de bidxido de silicio, al cambiar
bruscarente de direccidn la corriente gaseosa, ciocan entre
ellas y se aglomeran forman blandos copos, lo cual facilita

el proceso de captarlos con log filtros.
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Antes de proceder sl enseyo, el sistema se calienta
previemente a fin de prevenir le condensacidn del vapor de
agus; luego, habiéndose regulado la velocidad del aire y del
gas, se enciende el quemador y cuando se ha slcasnzado uns
temperatura constante en el interior del reactor, se procede

a le admisidn de la mezcla de aire y cloruro.

La cantidad de tetracloruro de silicio que llega e
reaccionar se detemina observando el nivel d el 1{quido en
el vaporizador. la relacidn entre sire, metano ¥ tetracloru—~
ro de silicio, se regula teniendo en cuenta les indicaciones

de los rotemetros.

Para la eliminecidn del cloruro de hidrdgeno, adsorbi-
do por el bidxido de silicio, se hace circuler por la insta—~

lacién, gl final del ensayo, una corriente de sire caliente.

Después se saca el producto, se pasa, se d etexmina
la superficie especifica del miemo (por adsorcidn de fenol
en solucidn de heptano y también por el mdtodo B.E.T., esto
es, por adsorcidén de nitrdgeno & menos ciento noventa y seis®

-

Ce.

Pare la determinacidn de la acidez, se mira el
pH de la suspensidn ascuosa (4 pertes pondetales del producto

por cien parte s de agua).

Gran parte del bidxido de silicio obtenido, se acumu~
labe en le superficie de los filtros de tela de vidrio, asi
como en el fondo de loa captadores. Se encontrd cierts can~
tided en el aglomerador y un poco en las paredes del réac-

tor.
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Conviene advertir que, en la superficie interior del
horno reactor, se forma muy pronio una cape protectora del
producto y que reduce ei proceso corrogivo. Lgta particu -
leridad permite sustituir en dicho aparate, el acefo egpe~

cial por un sginple acero, resictente a altas temperaturas.

Experimentalmente se ha determinado que, siendo la
velocidad voluméirica de le mezcla gaseosa 10 litros/min.,
se obtlene una buena mezcla de metanc y alre y de vaporcs
de tetlracloruro de silicio, lo cuwal conitribuye a la combus
+ién complets del metano, & la elevacidn de la termeratura

de reaccidn y a wun grado meyor de dispersién del iroductho.

Los ensayos, cuyos reeulibados fixurosn en la tabla, 2,
se efectuaron siendo de 9-10 litrog por nminuvo la velocidad
de la mezcla gaoseosa. Eglo velociuad queda lirdtada por el
tiempo de permenencis de la mzzela en el interior del 1orno

reactors

En ftodos los ensayos efectuados, la produccidn de

N R S s 4 - LA )
vioxido de gilicio, resulto ser menor ¢sg la teorlcz, a causa
del arrasitre por los zaseg, de lag particules mnds disversas
a través de log filtros ¥ de log frascog lovadores., =l em -
pleo de dobles filivos de tela Ge vidrio, permite reduelr
un tento les pérdidas, mds a pesar de todo, en una instala-
cidn de lsboratorio no se consigue, la captzcidn total de

las pariiculas.

Se ha comprobado que, la hidrdlisis rasvlia corpleta,

(617

va que en los gases residuales no ge encuentran nl rastros

de tetracloruro de gilicio.



5

10.

15.

20.

25.

—15—

Por lo tento, las pérdidas observadas tenfan cardc-

14
ter esenclalmente mecanicag.

El factor fundamental que determina el grado de dis-
persidn del bidxido de siliclo es la temperature a que tie=-

ne lugar la hidrdlisis del tetracloruro.

Con temperaturas un tanro reducidas (793~8302¢.) no
se puede conseguir el deseado grado de dispersin del pro=
ducto, a pesar de una concentracidn relativamente baja de
SiCl4 en el gas y un notable exceso de vepor de ague, el

cusl debie contribuir a la aceleracién de la reacciénu

A 840 - 850%C, se obtuvo bidxido de silicio con una
superficie especifiéa de 175 = 195 m°/gr., lo cusl corres-
ponde 8l grado de dispersidn de un bioxido de silicio de
gran dispersidn de clase industrisl corriente (normalizado)

Elevando la temperatura de reaccidn se consigue siliw
ce mis disperse ( a 900 - 9302, la superficie especffice
llega & alcanzer los 234 — 26% mz/gr.)a

4

La concentracidn del tetracloruro de sllicio en el
&.8 puede aumentarse tan solo hasta cierio lﬁmite, asto e 8,
nientraes en la zona de reagcién se mentenge cierto exceso
de vapor de sgua, necesario para ssegurer la répide hidréli-

gis total.

Si la concentracién de vapores de agus se reduce, la
reaccion en la llema es incompleta, se traslada & le zona
de temperaturas més bajas y puede incluso retrasaerse tanto

que el tetracloruro de silieio, sin reaccionar, entrae en

el sistema ceptador y alcanza los frescos lavedores.
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Al principio si se trate de manvencr ggo de
H20 2 no menos de 200 % respecto al valor tedrico, se des—
cubre experimentclmente que, a 90C o mae eredos de tempe -

ratura, el exceso de agua puele ser conel ershblemente nenor

(vednse los ensayos 7 y 9 de la tebla 2).

Unos experimentos efectuados despuds con (uemadores
v mezcladores de otros tipos, han ¢ temostirado que mejorando
el mezelado de los reactivos gaceocsos, el citado ciceso se
puede reducir & 5 - 1G5 v el exceso de vagor de asve hastha

100 - 1505, respecic al fedrico.

En fales condiciones la concentracidn del metano an
menda hasta 8,5 - 9% (voluméiricos) v la concantracidn del

8iC1l, hesta 250 ~ 300 ar/m3

Mayor aumento de la concentracidn ds vanor de &zua
v Ge ftetracloruro de eili ¢n la zona Gonue transcurre
1a reaccidn, se puede consegrir por nedio de la substitu-

o

cidn parcizl del aire por oxizeno.

s Te concentiacidn 1irite de SiCl4 gue =g pucde 2lecan—
zar, querando el meiano mezelado con oxl eno cg de 930 gr/
n3, segin cdleulo (pardmetros congiderados: oxceso de oxi-
geno: 305%; exceso de Hy0 eh la hidrdlisis: 1505 respecto a

log valorss tedricos).

a z . b X
Ll empleo del oxigeno en este prroceso, tamplisn pre-
sente su inbterds en el sentido de la pogibilidad de sumen-—
tar congiderablemente la temperaiurs de la hidrdlisis. Sin
embargo, procede corgrobar la convenicunela de la Subevitu-—
o 7 . e § o . . -
cidn del sire por oxigeno desde el punto de viein econdri-

TO.
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~ Aparte de una gren superficie especifica, un buen
relleno debe responder o determinadas condiciones de aci-
des.

Los a:xpexjimentos, han demostrado que la acidez re-
queride por une suspensidn acuose. gl 4% de bioxido de silicio
altamente disperso (pH = 3,6 - 4,2) se.alcanza con bestante
facilidad, mediente la insuflecidn de aire caliente (300 -

4002C), de acuerdo con lo gue se indice e algunas patentes.

Ie acidez disminuye mis repidamente, si se afiade un

poco de amonisco gl aire caliente insuflado.

Como ya se dijo antes, la mezcla gasseosa 8l salir de

los ceptadores 8, pasa por un sistems absorbedor.

Ia recogidas del cloruro de hidrdgeno se puede efac~—
tuar con agua, o con &cido clornidrico diluido, procedente

del ensayo anterior.

En los ensayos de leboratorio se hacia llegar la con~
centracion del dcido hasta 22 - 23®, despudés de lo cusl

se volvieron & llenar de ague los frascos lavadores.

Con une merchae raciondl del proceso de absord én, se
puede llegex & obtener en calidad de sub—~producto, dcido

clorhidrico concentrado.

No “Eu.vieron confirmaciln los temores iniciales de un
posible ensuciamientq del bidxido de silicio pers el hollin
producido por le combustidén incomplete del meteno. Se obser-
vé la presencia de pequefias cantidades de hollin, tan solo
en los primeros ensayos efectuados con reducidass velocida—-

des de los gases (esto fué debido al parecer a no haberse
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nezelado bien el cas con el aire).

Id

En Godes los demias casos, se obtenia un producto lim-

%

pio. Ten golo ea algunas parites, en la fina capa gue se ha~
lleba cu contacto con el acero, se advirticron impurezas de

r . »
oxidog de hierro.

A fin de evitar en lo sucesivo, el ensuciamiento del
bidzido de gilicio, por los nroductos de la corrosidn, pue-
den subgtituirse las partes de acero, por una zleacidn de
alumnio que, ol juzgar cor los datos encontrados en la 1i-

terciura, co guficientemente resictentc, a los vapores ca -

- Tn S 14
ntes de cloruro de hidrogeno.
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nvenclon, lo gue

[N

Degerito el objeto de le presente

2

e declara como nuevo, comprende leg relvindlcaclones gi-

sulentes @

1.~ Procediriento con gu dispositivo pare ls oblen-—
cidn de bidxido de silicio disperso, esenclalmente caracte-

rizado, por procederse a la deccomposicidén hidrolitica del

haluro de silieio, en llarna de hidrdgeno, © de un gas hidro

genado, sexin la reaccibn :
8i Clg + 2 B0 = 810, + 4 ClH
4 2 2

2,~ Procediriento, zemin lo raivindica aeidn anterior,

esencialrente caracherizado, jorgue sl dieneglitivo Bara su
realizacidn comprende un memelsdor de foses 1, que los pasa

a un quemsdor vertical 2, atrovesado nor un Yo gue roce-

de de un varyorizador de tziracloruro te gllicio 4, pora p o-

sar a un horno reactor 3, 2 travds de una csslival dincoendeg—

cente de encendido 5, hacia loc efectos de un par te symoeléc

trico 6, saliendo por la bage bronco ebnico, del hiorne, haclia

un aglomerador 7, compusLto HOX UNOE TUDOS motdlicog, soldga—

3

dos en dngulo de 252, que conmducen sl Jwolusto o través de
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unog captadores 8, atravesando unos filtros de Leﬂgr%e vi-

drio 9, de donde pass el producto Liltrado a2 unos frascos
lavadiores.
Je= Procedi~lentos con su digpositivo para la obten
5 cidn de bidiido de silicio disperso.
r ’ . . Y .
Sepun se describe y reivindica en la presente memo -
rie desereplbive -ue consta de 21 hojas foliadas y escritas

’ > P - .
a md. ulna »or una gols cara, acomnefiadas de log dibujos re-

o Uadrid, & o b M) 1960
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