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MEMORIA DESCRIPTIVA
que se presenta para un ir a la so lic itud

d e
P A T E N T E  DE I N V E N C I O N  

formulada e l  27 de Diciembre de 1.966, con e l  núm. 334.984
e n

E S P A Ñ A  
por VEINTE años

a nombre de COMEIS SARDA T A L'ENERGIE ATOMIQUE, entidad 
francesa, establecida en 29, rué de la Fedération, París, 
Francia, por:
"PROCEDIMIENTO DE PREPARACION DE ACIDO ANTE-IONICO CRISTA­
LIZADO"

La presente invención tiene por objeto un pro­
cedimiento de preparación del ácido antimónico c r is ta l iz a ­
do que proporciona un producto especialmente u tiliz a b le  
como intercambiador de cationes.

5 El ácido antimónico se prepara a p a r t i r  de una
solución acuosa de hexahidroxoantimoniato de potasio, K 
Sb (OH)g que se tra ta  por una resina sulfónica del tipo 
DOWEX 50 W. Se obtiene una solución coloidal que se eva-
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pora a una tempera.tura de 70-90°C para obtener un residuo 
seco de composición Sbp 0$.3 a 4H2O. Este procedimiento 
conduce a un producto cuyas c a rac te rís tic a s  son d i f íc i l ­
mente reproducibles y cuya u tiliz a c ió n  como intercambia­
dor catiónico es bastante incómoda. Se han ensayado otros 
medios operatorios (evaporación a baja temperatura bajo 
presión reducida, desecación a temperaturas poco eleva­
das) pero los productos obtenidos tienen capacidades de 
intercambio más pequeñas.

El procedimiento de acuerdo con la invención 
permite obtener e l  ácido antimónico en forma c r is ta l iz a ­
da y presentando una buena capacidad de intercambio.

El procedimiento de acuerdo con la  invención 
comprende la preparación de un poliantimoniato alcalino  
que presenta una estructura piroclorada por tratam iento 
térmico de un hexahidroxoantimoniato alca lino  a una tem­
peratura de alrededor de 250°C y e l  tratamiento del pro­
ducto obtenido por un ácido fu erte .

Se u t i l iz a  de preferencia una sa l de sodio aun­
que pueden convenir igualmente o tras sales a lca lin as  ta ­
le s  como una s a l  de potasio . Un poliantimoniato de estruc 
tura piroclorada t a l  como e l  poliantimoniato de sodio, de 
fórmula Na^.l^HgO puede obtenerse por polimerización 
térmica a una temperatura de alrededor de 250°C del hexa­
hidroxoantimoniato de sodio NaSb (0H)g según la reacción 

2 NaSb (0H)g 250°C Na  ̂ Sb^ Og.OĤ  4 51-1̂ 0.
Los iones sodio de este poliantimoniato son 

reemplazados por iones hidrógeno tratándolo por un ácido 
fu erte , según la reacción:
Nag SbgOg.OI^ 4* 2 Ĥ O ^ 3 ^ 2  ^^2^6* ^ 2  ^ 2^3 * Des—
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pues de este tratamiento ácido, la estructura p iroclora- 
da in ic ia l  se conserva. Se obtiene un ácido antimónico 
cris ta lizad o  cuyo diagrama de rayos X es semejante a l  del 
poliantimoniato in ic ia l .

A t í tu lo  de ejemplo no lim itativo , se descri­
be a continuación un ejemplo de puesta en práctica del 
procedimiento de preparación del ácido antimónico c r is ta ­
lizado de acuerdo con la  invención a s i  como un ejemplo de 
u tiliz a c ió n  del producto obtenido en e l  intercambio ca- 
t  iónico.

Se prepara primeramente e l  hexa.hidroxoantimonia- 
to de sodio Na Sb (0H)g añadiendo a una solución acuosa 
de héxahidroxoantimoniato de potasio K Sb (0H)g 0,15 M, 
llevada a la ebullición, un volumen igual de una solución 
acuosa de Na C1 0,2 M. El precipitado c ris ta lin o  obtenido 
se lava en aguas f r ía  hasta la desaparición de los cloru­
ros y después se seca a 100°C. A esta temperatura su com­
posición es Na SbOy 3 Ĥ O o Na Sb (0H)g.

Se efectúa entonces la polimerización térmica 
en estructura piroclorada, calentando e l  hexahidroxoanti- 
moniato de sod.io durante dos a tre s  días a 250°C. Se obtie 
ne e l  poliantimoniato de sodio de fórmula Na SbOyl/2 HpO.

Se recomienda no sobrepasar la temperatura indi­
cada más de 50°C, con e l  f in  de ev ita r  que se produzca una
transformación en Na SbO^anhidro, de estructura de iimeni-
. .ta , cuyos iones Na no son ya intercambiables por los io­

nes H*\
En una última etapa, se efectúa la transforma­

ción del poliantimoniato de sodio de estructura piroclora­
da en ácido poliantimónico, Esta operación puede ejecu tar-
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se por ejemplo en una columna de v id rio  que presenta en 
su parte in fe rio r  una f r i t a  en la cual está colocado e l  
poliantimoniato de sodio Na SbO .̂ 1/2 Ĥ O. Se añade de 
manera continua una solución de ácido n ítr ic o  2 N hasta 
que la to ta lid ad  de los iones sodio sea reemplazada por 
iones hidrógeno. Se lava seguidamente con agua destilada 
y se seca a 50°C. El ácido antimónico a s i  obtenido se c r is ­
ta liz a  y tiene una fórmula de composición aproximada Sb^O^
41^0. Este producto posee una buena capacidad de in te r­
cambio fren te  a iones a lca linos y a lea lino tórreos.

EJEMPLO I

En 20 enr de una solución de n itra to  de estron­
cio puro que contiene 0,15 g/1 de estroncio y de acidez 
n ítr ic a  lib re  igual a 2N, se han introducido 400 mg de 
intercambiador. Después de un contacto de 24 horas, la ca­
pacidad del ácido antimónico se ha encontrado igual a 6,4 

mg de estroncio por gramo de intercambiador.

EJEMPLO I I

En 20 cm̂  de una solución pura de n itra to  de 
sodio de 0,23 g/1 de sodio y de acidez n ítr ic a  igual a 2N 
se han añadido 400 mg de ácido antimónico. Después de un 
contacto de 24 horas, la  capacidad del intercambiador se 
ha encontrado igual a 9,7 mg de sodio por gramo de in te r­
cambiador.
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EJEMPLO I I I

400 mg de intercambiador se añaden a 20 cm̂  de 
una solución de la composición siguiente (en g /1).

u = 0,2 Al = 6,0 Ca = 0,6 Sr = 0,15
Fe = 3,3 Mo = 0 ,5 P0^-3= o,9 NH4 = 0 ,3
Ni = 0,8 Mg = 1 5 ,0 Ce = 0,4 (NO = 2N (lib reCr = 0,95 Na = 12,0 La = 1,1

Después de un contacto de 24 horas, la cap ad - 
5 dad del intercambiador en entroneio se ha encontmdo i -  

gual a 0, 6 mg/g.
Esta so lic itu d  que corresponde a la presentada 

en Francia e l  29 de Diciembre de 1.965 bajo e l  número 
PV 44.227, se acoge a los beneficios del a rtícu lo  51 del 

10 vigente Estatuto sobre Propiedad In du stria l.

- N O T A -

Los puntos de invención propia y nueva que se 
presentan para que sean objeto de esta so lic itu d  de Pa­
tente de Invención en España, por VEINTE años, son los
siguientes:

1 .-  Procedimiento de preparación de ácido a n ti-
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mónico c ris ta lizad o , caracterizado porgue comprende la  
preparación de un poliantimoniato alca lino  que presenta 
una estructura piroclorada, por tratam iento térmico de 
un hexahidroxoantimoniato alca lino  a una temperatura de 
alrededor de 200°C, y e l  tratam iento del producto obteni­
do por un ácido fu erte .

2 . -  Procedimiento según la reivindicación 1, 
caracterizado porque e l  poliantimoniato alcalino  está 
constituido por e l  poliantimoniato de sodio.

3 . -  Procedimiento de preparación de ácido an- 
timonico c ris ta lizad o .

Tal y como se ha descrito  en la Memoria que an­
tecede y con los fin es que se han especificado.

Esta Memoria consta de se is  hojas e sc rita s  a 
máquina por una sola cara.

Madrid, ^ A FEB.
P.A.

A!be
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