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WEMORTA DESCRIPTIVA
que se presenta para unir a la solicitud
de
PATENTE DE INVENCION
formulada el 27 de Diciembre de 1.966, con el num, 334;984
en ’
ESPANA
por VEINTE afios
_a nombre de COMMISSARIAT A I'ENERGIE ATONIQUE, entidad
francesa, establecida en 29, rue de la Fédération, Paris,
Prancia, por:
"PROCEDIMIKNTO DE PREPARACION DE ACIDO ANTIMONICO CRISTA-
LIZADO"
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Ia presente invencidn tieme por objeto un pro-
cedimiento de preparacidén del 4cido antimdnico cristaliza-
do gque proporciona un producto especialmente utilizable
como intercambiador de cationes.

El dcido antiménico se prepara a partir de uma
solucién acuosa de hexahidroxoantimoniato de potasio, X
Sh (OH)6 que se trata por una resina sulfénica del tipo
DOWEX 50 W. Se obtiene una solucidn coloidal que se eva-
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pora a una temperatura de 70-90°C para obtener un residuo
seco de composicidn Sb, 05.3 a 4H,0. Bste procedimiento
conduce a un producto cuyas caracteristicas son dificil-
mente reproducibles y cuya utilizacidén como intercembia-
dor catidnico es bastante incémoda. Se han ensayado otros
medios operatorios (evaporacidn a baja temperatura bajo
presidén reducida, desecacidn a temperaturas poco eleva-
das) pero los productos obtenidos ‘tienen capacidades de
intercambio mds pequefias.

El procedimiento de acuerdo con la invencidn .
permite obtener el dcido antiménico en forma cristaliza-
da y presentando una buena capacidad de intercambio.

El procedimiento de acuerdo con la invencién'
comprende la preparacidn de un poliantimoniato alealino
gue presenta una estructura piroclorada por iratamiento
térmico de un hexahidroxoantimoniato alealino a una tem-
peratura de alrededor de 250°C y el tratamiento del pro-
ducto obtenido por un dcido fuerte.

Se utiliza de preferencia unz sal de sodio aun-
oue pueden convenir igualmente ofras sales alcalinas ta-
les como una sal de potasio. Un poliantimoniato de estruc-
tura piroclorada tal como el poliantimoniato de sodio, de
£érmula Na3.1/2H20 puede obtenerse por polimerizacidn
térmica a una temperatura de alrededor de 250°C del hexa-

hidroxoantimoniato de sodio NaSb (OH)6 segin la reaccidn

0
2 NaShb (OH)G 250°¢C Na2 Sb2 06-0H2 + 5H20.

Los iones sodio de este poliantimoniato son
reemplazados por iones hidrdgeno tratdndolo por un dcido
fuerte, segin la reaccidn:

+ +
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pués de este tratamiento dcido, 12 estructura piroclora-
da. iniciml se comserva. Se obtiene un dcido antimdnico
cristalizado cuyo diagrsme de rayos X es semejante al del
poliantimoniato iniecial.

A titulo de ejemplo no limitativo, se descri-~
be a continuacidn un ejemplo de puesta en prictica del
procedimiento de preparacidn del dcido antimdénico crista-
lizado de acuerdo con la invencidn agi como un ejemplo de
utilizacién del producto obtenido en el intercambio ca-
tidnico.

Se prepara primeramente el hexshidroxoantimonia-
to de sodio Na Sb (OH)6 afladiendo a una solucidn acuosa -
de hexahidroxoantimoniato de potasio K Sb (OH)6'0,15 M,
llevada a la ebullicidén, un volumen igual de una solucidn
acuosa de Na C1l 0,2 M. El precipitado ecristalino obtenido
se lava en aguas fria hasta la desaparicidén de los cloru-
ros y después se seca a 100°C. 4 esta tepperatura su com-
pogicidn es Na Sb05. 3 H,0 o Na §b (OH)G.

Se efectla entonces la polimerizacibén térmica
en estructura piroclorada, calentando el hexahidroxoanti-
moniato de sodio durante dAS a tres dias a 250°C., Se obtie-
ne el poliantimoniato de sodio de férmula Na Sb03.1/2 Hy0.

Se recomienda no sobrepasar la temperatura indi-
cada mfs de 50°C, con el £in de evitar que se produzca una
transformacibn en Na Sb03anhidro, de estructura de ilmeni-
ta, cuyos iones Na+ no son ya intercambiables por los io-
nes H%.

En una Ultima etapa, se efectia la transforma-
cibn del poliantimoniato de sodio de estructura pirocloro-
da en dcido poliantimdnico, Esta operacién puede ejecutar—
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se por ejemplo en vna columna de vidrio que presenta en

su parte inferior una frita en la cual estd colocado el

poliantimoniato de sodio Na Sbk0,. 1/2 HQO. Se aflade de

3
manera continua una solucibn de dcido nitrico 2 N haste
gue la totalidad de los iones sodio sea reemplaéada por
iones hidrlgeno. Se lava seguidamente con agua destilada
¥ se seca a 50°C. El dcido antimdnico asi obtenido se cris—
taliza y tiene una férmula de composicidn aproximada 5b,05
4H20. Este producto posee una buena capacidad de inter-

cambio frente a iones alcalinos y alcalinotérreos.

EJEMPLO T
En 20 cmd de una solucidn de nitrato de estron- °
cio puro que contiene 0,15 g/l de estroncio y de acidez
nitrica libre igual a 2N, se han introducido 400 mg de
intercambiador. Despies de un contacto de 24 horas, la ca-
pacided del dcido antimbénico se ha encontradc igual a 6,4

ng de estroncio por gramo de intercambiador.
BEJEMPLO II

Bn 20 em’ de wna solucidn pura de nitrato de
sodio de 0,23 g/l de sodio y de acidez nitrica igual a 2§
se han afiadido 400 mg de decido antiménico. Después de un
contacto de 24 horas, la capacidad del intercambiador se
ha encontrado igual a 9,7 mg de sodio por gramo de inter-

cambiador.



EJRIPIO II1

400 mg de intercambiador se afiaden a 20 cm3 de

una solucidén de la composicibén siguiente (en g/1).

U =0,2 Al = 6,0 Ca = 0,6 Sr = 0,15

Fe = 3,3 Mo = 0,5 P04~3= 0,9  NHA = 0,3

Ni = 0,8 Mg = 15,0 Ce = 0,4 gNO H= 2N
libre
Cr = 0,9 Na = 12,0 Ia = 1,1
Después de un contacto de 24 horas, la capaci~ -
5 dad del intercambiador en entroncio se ha encontrado i- '

gual a 0,6 mg/g.
Zsta solicitud que corresponde a la presentada
en Francia el 29 de Diciembre de 1,965 bajo el mimero
PV 44.227, se acoge a los beneficios del articulo 51 del
10 vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial.

-NOTA -

Ios puntos de invencién propia y nuewa que se
presentan para que sean objeto de esta solicitud de Pa~
tente de Invencién en Espafia, por VEINTE afios, son los.
siguientes: | ]

1.~ Procedimiento de preparacidn de dcido anti-
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ménico cristalirzado, caracterizado porgque comprende la
preparacidn de un poliantimoniato alcalino gue presenta
una estructura piroclorada, por tratamiento térmico de
un hexahidroxoantimoniato alcalinoe a una temperatura de
alrededor de 200°C, y el tratamiento del producto obteni-
do por un dcido fuerte.

2.- Procedimiento segin la reivindicacidn 1,
caracterizado porgue el poliantimoniato alcalino estd
constituido por el poliantimoniato de sodio.

3.~ Procedimiento de preparacibén de dcido an-
timonico cristalizado.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que an-
tecede y con log fines que se han especificado. .

Esta lemoria consta de séis hojas escritas a
méquina por una sola cara.

Nadrid, k4 FEB 7o
P.A.
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