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La invencién se refiere a la recuperacién de penta-
cloruro de antimonio a partir de soluciones agotadas de
catalizador. A

En muchos procedimientos a gran escala técnica para
la preparacién de hidrocarburos: clorofluorados, en espe-
cial de c¢lorofluormetanos y clorofluoretanos, los com-
puestos clorados de partida se hacen reaccionar com fluoru

ro de hidrdgeno en presencia de catalizadores de pentaclo

‘?uro de antimonio, en los que una parte del cloro es reem
" plazads por fluor. Los compuestos preparados segin estosm
. procedimientos han adquirido gran importancia como disol-

ventes y agentes frigorigenos, pero son también utiliza-

- dos como gases propulsores en la indusiria de los aeroso.

less,
Segin muestra la experiencia, la duracidnm en servi-

. cio dtil de les soluciones de catalizador utilizadas es
 limitada. Esta depende considerablemente de influencias

. externas, tales como por ejemplo de la ﬁureza.de los pro

ductos brutos utilizados o del tipo de la reacciém a ca-

talizar, Por presencia de impurezas en los participan-

tem en la reacciém utilizados se puede llegar a la fore

macién de compuestos orgdnicos de alto punto de ebulli-
¢ién, que a causa de su baja presién de vapor en las con
diciones de la reacciém sbandonan el sistema de reaccién

sélo en aantidades pequefias, y a consecuencia de su enri
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quecimiento, diluyen la solucién de cataligador. Ademis,
con participantes en la reaccidén gue no estdn absoluta-
mente anhidros, se puede introducir agua en el sistema
de reaccibén. Por lo tanto, se puede llegar como conse-—
cuencia de ello al enriquecimiento con compuesitos comple
jos de eloruro de antimonio-agua, altamente corrosivos
¥ que se descomponen sélo lentamente. Por corrosién en
los aparatos y en partes de la instalacién se forman ade
mds de ello en el sistema compuestos complejos de hierro~
-gntimonio que ya no gon descomponibles. Por las sustan
cias extraflas al sistema introducidas, de naturaleza or
génica e inorgdnica, se llega a la dilucién y a la inac
tivacién parcial del pentacloruro de entimonio en la so
lucién de catalizador, de modo que disminuye la veloci-
dad de reaccidm y, por razones de economfa, la solucidn
agotada de catalizador tiene que ser cambiada por penta
cloruro de antimonio quimicamente puro. El elevadeo pre
cio de nueva adquisicién del pentacloruro de antimonic
¥y la eliminacién extraordinariamente costosa de las so~
luciones de catalizador consumidas hacen apremientemente
necesaria una recuperacidén del pentacloruro de amonio,
Para poder llevar a cabo econdémicamente tal proce-
dimiento de transformacién, el consumo de energfa, tiem
po ¥y aparatos necesarios tiene que ser mantenido lo més

pequefio posible.
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El intento de recuperar por destilacién directa pen
tacloruro de entimonio a partir de soluciones de catali-
zador consumidas, no es realizable tampoco satisfactoria
mente nl siquiera con aparatos costosos, puesto que los
compuestos orgénicos de alto punto de ebullicién, que
perturban en las soluciones de catalizador, estdn en par
te en un estrecho intervalo de puntos de ebullicidén con
¢l pentacloruro de antimonio.

Segin los procedimientos conocidos hasta ahora, los’
cloruros de antimonio pueden ser recuperados de las solu

ciones de catalizador consumidas transformando los cloru

" ros de entimonio existentes en las soluciones de catali-

~ gador en Sb 013 y separando éste de las soluciones orgd-

nicas. Asi, por ejemplo, en la DT«~0S 2 056 648 se propo
ne calentar la solucién de catalizador consumida, con

adicién del mismo volumen de triclorocetileno, en un auto

clave a temperaturas de 100 a 1702C y, despuds del en-
- friamiento, separar el cloruro de antimonio cristalino

formado, ¢on respecto de las impurezas perturbadoras.
Une realizacién a gran escala técnica de emste procedimieg' '
$0 no parece econémica, puesto que este procedimiento de
purificacién tiene que ser realizado en costosos apara-
tos de presién a base de niquel, y necesita grandes can
tidades de disolvente. Tampoco es posible de este modo

una recuperacidén completa del antimonio utilizado. E1
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Sb 013 as{ obtenido tiene ain que ser transformado a con
tinuacién en el Sb 015 por cloracibn.

En la DT-0S 2 110 797 se propone desdoblar térmica-
mente el SbCl5 contenido en la solucién de catalizador
en SbCl3 ¥y cloro, extraer con hidfocarburos halogenados:
las impurezas orgdnicas, a continuacién oxidar el resi-
duo que contiene SbCl3 eon cloro para formar el SbGlB, y
separar por destilacién en vacfo el SbCl5 recuperado,
con respecto de las impurezas inorgdnicas. El procedi-
miento ho puede ser considerado tampoco como: econémico.
En la descomposicién térmica de SbCl5 en S}JCl3 ¥y cloro
gom necesarias, como muesiran los ejemplos indicados,
temperaturas relativamente elevadas. En la realizacién
de esta etapa del procedimiento y de la cloracibn subsi
guiente del tricloruroc de atttimonio tienen que ger uti-
lizados aparatos resistentes s la presidn a base de alea
ciones de nfquel. Una utilizecidn de acero no es reco-
mendable por razones de seguridad, debido a la carga tér
mica en presencia de cloro. A las elevadas temperaturas
de le descomposicién térmica no puede excluirse el hecho
de que, con las grandes cantidades de cloro gue salen de
los aparatos sean también arrastrades simultdneamente
una parte del tricloruro de antimonio, que tiene tenden
cia a la sublimacién, as{ como porciones de compuestos
orgdnicos de alto punto de fusiébn, de modo que existe el
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peligro de una elevacién de la presién por obturacidn de
la conduccidén de salida para el cloro., Ademéds de ello,
la separacién del SbCl3 de las impurezas orgédnicas requie
re unmr gran conswno de tetracloruro de carbono y de otros
disolventes, as{ como de tiempo y de energfa. Esta sepa
racidn, correspondiente a una recristalizacién del SbOlB,
tiene que ser repetida varias veces. Puesto que con los
disolventes son separades también grandes cantidades de
Sb013 disuelto, el cloruro de antimonio tiene qué ser re
cuperado de nuevo mediante separacién por destilacibn
del disolvente y de los extractos orgdnicos. Uha recupe
racién por destilacién del cloruro de antimonio disuelto
& partir de los disolventes reunidos, sélo puede realizar
ge con un aparato de destilacién muy costoso, puesto que,

por ejempld, el hexaclorocetano hierve sélo a 349C menos:

. gue el SbClB, ¥, como este dltimo, tiene tendencia a la

sublimacién. De la eonsideracién de las cantidades nece
sarias de disolvente y de la recuperacidm del SbCl3 & par
tir de este agente de extracciébn, este procedimiento ha
de ser considerado como antieconémico.

Segin el procedimiento de la DP-0S 2 140 188, los
catalizadores de halogenurocs de antimonio utilizados son
separados de los hidroecarbures halogenados por extrac-
¢ifn con agua. Para la purificacién, los cloruros de an

timonio son reducidos para formar tricloruro de antimo-
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nio, por ejemplo con diéxido de azufre en presencia de

um yoduro de metal alcalino, Para la separacidén de iones:
de metales pesados presentes y de otros iones extrafios

al sistema, el tricloruro de antimonio es transformado
en triéxido de antimonio con solucién concentrada de ama
nfaco. Después de vwolver a transformar el 6xido de anti
monio, separado por filtracién, en tricloruro de antimo-
nio, se puede obtener Sb013 muy puro por destilacidn frac
cionada., Segdn este procedimiento se efectin ciertamen-
te la reduccién del Sbcl5 con un c¢onsumo relativamente
pequefio. y con w agente reductor barato, pero el proce-
dimiento tiene el inconveniente, como los ﬁrocedimientos
mencionados anteriormente, de que despuds de todo hay

que realizar una reduccién del SbCl5 en Sb013.

En las soluciones de catalizador agotadas, el anti-
monio estd presente ain en su mayor parte como Sb015 ac—
tivo., la inactividad de las soluciones de catalizador se
debe en considerable medida a la dilucién del SbCl5 por
compuestos orgdnicos de alto punto de ebullicién. Por
consiguiente, segin los procedimientos conocidos hasta
ahora, grandes cantidades de Sb54 gon transformadas. en
Sb3+, que a continuacién tienen que ser oxidadas de nue
VO.

En la presente invencién se describe ahora, por lo

tanto, un procedimiento segin el cual ya no es necesa-
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ria una reduccién del pentacloruro de antimonio. para for

mar tricloruro de antimonio. Como otra ventaja hay que

considerar el hecho de que en la transformacién no tiene

que ser empleada ninguna sustancia extrafia a la reaccién.

El procedimiento para la recuperacién de pentacloruro de

antimonio a partir de soluciones de catalizador utiliza-

das para la fluoracién de hidrocarburos clorados, estd

caracterizado porque

a) el Sb3+ contenido en la solucidn de catalizador se

b)

¢)

d)

19~

transforma con cloro en Sb5+,

los compuestos de Sb5+ son hechos reaccionar con flua
ruro de hidrégeno aum temperatura entre 20 y 1402C y
1 a 6 atmésferas absolutas para formar SbCley, signi
ficando x =4 a 2 ey =1 a 3, y los hidrocarburos
clorados y clorofluorados de mds elevado punto de ebu
llicidn, existentes en la solucidén de catalizador, son
fluorados para formar compuestos de mds bajo punto de
ebullicién,

los componentes orgdnicos que hierven por debajo del
punto de ebullicidn. del SbCley gon separados por des
tilacibn en vacfo a temperaturas de 20 a 1002C y pre-
siones de 20 a 100 torr,

los compuestos SbCley son trensformados con tetraclo
ruro de carbonaq, a una temperatura entre 50 y 1209C y

a presiones entre 1 y 5 atmésferas absolutas, en pen

T=75 -8 -
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tacloruro de antifwonio, y
e) el pentacloruro de antimonio recuperado es separado
por destilacién en vacfo de los restantes compuestos

orgdnicos y del residuo inorgédnico.

El fundamento del procedimiento segin la invencién
consiste en la reaccién del pentacloruro de antimonio
con fluoruro de hidrégeno para formar compuestos del ti
pa de SbCley, significando x =4 a 2 ey =1 a 3. Es-
toe compuestos son ampliamente estables en el sentido
térmico y poseen un punto de ebulliciébn decisivamente
superior al del SbCla.

En la realizacidn del procedimiento segin la inven
cién; primero se clora el Sb013, que segin la experien-
cia egtd contenido en hasta 10% en peso en la solucién
de catalizador., Para esta reaccifn de cloracidén son su
ficientes temperaturas: entre 20 y 402C y presiones de 1
& 2,5 atmésferas absolutas. A continuacidn, todo el
SbC15 existente en la solucibn de catalizador es fluora
do por adicién de fluoruro de hidrégeno, Xa formacién
de SbCl4F ge realiza ya de modo casi cuantitative a 209C
¥y presifén normal. Por lo general, la fluoracién se lle
va a cabo a temperaturas entre 20 y 1402C ¥y presiones

de 1 a 6 atmésferas absolutas. Con ello el SbCly; es trang

F, S5bC1,F, v en parte en Sb012F3.

formado. en ShC1 3%

4
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Bstos compuestos se presentan por lo general como

mezclas. En este caso es también posible que se formen

. compuestos de antimonio con un grado de fluoracién avin

mgyor. De preferencia la fluoracién se realiza a tempe
raturas entre 20 y 100¢C y presiones de 1 a 4 atmésfe~
ras absolutas. En este caso se pretende transformar
SbCl; en SbC1,F y/a SbCl3F2.

Un efecto secundario pretendido eés en este caso. la

5

fluoracidn de los hidrocarburos clorados, pobres en
fldor, de alto punto de ebulliciébn, por ejemple CéC16 Yy
CéFGl5, para formar compuestos de punto de ebullicidm

| més bajo. Una amplia fluoracién de los hidrocarburos:

clorados pobres en fluor,puede ser favorecida en una
forma de reaslizacibén sencilla del procedimiento elevan-
do lentamente la temperatura, durante sl tratamiento
con fluoruro de hidrégeno desde la temperatura ambien-
te hasta 60 a 802C. El cloruro de hidrégeno que se for
ma. en la fluoracibén es evacuado, por ejempla, a través

de un refrigerante ascendente y de una vdlvula de reten

, ¢ién de presién, a una instalacién de lavado. La reac—

cién de fluoracién estd terminada ouando, con las condi
ciones ajustadas, cae la presién del sistema, puesto que
ya no se forma nada mds de cloruro de hidrégeno, o cuan-
do el contenido de cloruroc en el aparato lavador cambiem

86lo escasamente.
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Ia etapﬁ.siguiente del procedimiento segin la inven
¢ién es la separacidén parcial de los compuestos orgdni-
cos perturbadores, por una destilacién en vacio a tempe-
raturas de 20 a 1002C y presiones de 20 a 100 torr. De
preferencia la destilacién se lleva a cabo entre 50 y
809C' y a presiones de 60 a 20 torr. Ia destilacién se
continda hasta que, en las condiciones de destilacién,
disminuye claramente la cantidad de préductos orgdnicos
que pasan por destilacidn, lo gue por lo general puede
ger reconocido por una cafda de la temperatura de la
parte superior de la soluma. De este modo puede ser
geparada la parte predominante de los componentes orgé-
nicog. Los productos orgdnicos recogidos contienen me-
nos de 2 % de antimonio arrastrado. Este puede ser re-
cuperado eventuslmente por precipitacidén con solucién
de un hidréxido de metal alealino, en la forma de anti-
moniato de metal alcalino,

En el caso de la forma preferida de realizacién, el
residuo de la destilacién consiste predominantemente en
los compuestos SbOl4F y SbClsFa, as{ como en compuestos
comple jos de hierro-antimonioc, compuestos complejos de
entimonio-agua, derivados halogenados de alto punto de
ebullicién e hidrocarburos con mds de 2 4tomos de carbg
no, asf{ como productos alquitranosos. Para la recupera

cidn del SbCl5 a partir de este residuo, é&ste es trata-

19-7-15 - 11 -
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do con tetracloruro de carbono a una temperatura entre
50 y 1202C y una presién de 1 a 5 atmbésferas absolutas,
De preferencia esta reaccién se lleva a cabo a tempera-
turas de 60 a 809C y una presién de 2 a 3 atmésferas ab
solutas,.

En esta reaccién, junto al SbClS, se forman por
fluoracidén a partir del tetracloruro de carbono los com
puestos de bajo punto de ebullicién CFCl3 ¥y CF2012, que
son evacuados y recogildos continuamente. Adicionalmen~
te, en esta reaccién, los compuestos complejos de anti-
monio-agua contenidos en el residuo son transformados en
SbClz. Con ello se aumenta la proporeidn: de SpC1; recu
perable.

El exceso de tetracloruro de carbono, asi como pe-
quefias cantidades de CF013
como fraccidén de cabezas en la destilacién de SbCl_. A

5

continuacién, el pentacloruro de antimonio puede ser se

a¥in presentes, se obtienen

parado por destilaciém a un vacfo de 30 a 60 torr y a
une temperatura entre 50 y 802C. Hh resultado ser venta
joso afiadir, un poco antes del término de la destilacién,
algo de tetracloruro de carbono y de cloro, para trans-—
formar en SbCl5 el SbCl3 formado por procesos de reduc-
cién durantg la destilacién. Después se continda la
destilacién hasta que ya no puede ser separado por des-—

tilacibm nada de SbClS.

19-7-715 - 12 -
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Bl pentacloruro de antimonio obtenido de este modo
es transparente, transldcido y de color pardo desde cla
ro a medio. Ia solucién contiene 95 a 97% en peso de
SbCls, correspondientes a 85 a 90% del antimoriio total
eontenido originalmente en la solucidén de catalizador.
El resto consiste en bequeﬁas cantidades de tetracloru-
ra; de carbono. La solueibn asf obtenida puede ser uti-
lizada, sin ningin tratamiento adicional, como cataliza
dor activo para la produccidn.

El residuo alquitrenoso de destilacidén que queda
ahora, consiste principelmente en hidrocarburos haloge-
nados con mds de 2 4dtomos de carbono y en los complejos
estables de hierro-antimonio. Junto a ellos pueden exig
tir ademds restos de aceite lubricante y productos alqui
tranosos de descomposicidén. Por un tratamiento poste-
rior con solucifn de un hidréxido de metal alcalino, pue
den aislarse de este residuo. las porciones de antimonio
en forma de antimoniato de metal alcalino., De este modo
se puede recuperar casi completamente el antimonio exis-
tente originalmente en la solucidén agotada de cataliza-~
dor,

La economia del procedimiento-segﬁn la invencidn se
deduce sobre todo del hecho de que para la realizacién
del mismo pueden ser utilizados los aparatos y paries
de instalacién de la instalacién de produccién., Ia solu

19-7-75 =13 -
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cibn de catalizador consumida puede ser tratada en el

reactor de produccién hasta la destilacidén en vacfo del

Sb015 puro, y sacada de aquél, puede ser separada a con

tinuacién por destilacidén en un colector existente, Ias
temperaturas y presiones necesarias para el procedimien
t0 oscilan en el marco de los requisitos normales para
la produccién.

Una ventaja especial del procedimiento consiste en
que la porcidn de antimonio en la solucién de cataliza-
dor consumida, se conserva en el grado de oxidacidén pen
tavalente durante la realizacién de todo el procedimien
0. Con ello se suprime la transformacién posterior del
sv3t en Sbcls por cloracién. Los productos quimicos
utilizados para la realizacién del procedimiento segin
la invencién, fluoruro de hidrégenc y tetracloruro de
carhono, son sustencies de partida habitualesm para la
preparacidn de los correspondientes hidrocarburos cloro-
fluorado,

Como efecto final, se ftransforman en el curso de la

purificacién en clorofluocrometancs, y pueden ser recupe-

rados en esta forma. En conjunto el procedimiento se

destaca porgue puede ser llevado a cabo en condiciones
de reaccidn suaves y necesita un pequefio consumo de ma-

terial, energfa y tiempo.

19-7-75 | - 14 -
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Ejemplo

6950 g de una solucién consumida de catalizador, com un
contenido de 30,3 % de Sb (de ello 2% de Sb3"'), 0,4 %
de Fe y 28,3 % de compuestos orgdnicos, se introdujeron:
en un reactor de 5 litros con una doble envolvente de
acero. El reactor estaba dotado de un agitador, un re-
frigerante ascendente, un tubo de inmersiém para la do-
sificacién: de cloro y de fluoruro dé¢ hidrégeno, una vil
vula de evacuacidm: situada en el fondo, un mandmetro de
presibn-vacfo y un puesto de medicién termométrica.

En la: primere etapa del procedimiento, e1‘Sb3+
do en la solucibn de catalizador fue clorado por adicién
de 85 g de Cl, y transformado en §p°%, En tal caso, como
también en las siguientes etapas del procedimiento, la
golucidén de catalizador fue agitada intensamente. A
continuacidn, en la segunda etapa se afladieron dosifica-
damente 480 g de fluoruro de hidrégeno a una presidén de
3 atmésferas: absolutas. Ia temperatura de reaccidm se
elevé durante la alimentacién del fluoruro de hidrégeno
desde 20 a 609, De este modo, el Sb015 fue trensforma-

conteni-

do en Sb014F, ¥y en una pequefia parte, en SbClBFz. Los
compuestos orgdnicos de punto de ebullicidn elevado
fueron fluorados. para formar compuesios orgdnicos de
punto de ebullicidén reducido. Ia cantidad de cloruro .

19-7-75 - 15 ~
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de hidrégeno recogido en las aguas de lavado fue de 910 g.
al término de la reaccibén. En la tercera etapa del pro-
cedimiento, la poreién separable de compuestos orgdnicos.
procedente del reactor, fue destilada en un colector de
destilacibn con refrigerante descendente. Con ello, a

un vacfo de 34 torr y una temperatura mdxime en la parte
guperior de la columna de 672C, fueron recogidos hasta la

cafda de la temperatura, en total 1441 g de destilado.

" Une parte del producto destilado fue condensada en dos

recipientes colectores enfriados a -502C, que se encon-
traban entre el colector de destilacidén y la trompa de
agua. E1l producto destilado obtenido constaba de 92% de
componentes orgdnicos y 8% de componentes inorgénicos.
67,2 % de los componentes orgdnicos contenidos original
mente en la solucidn de catalizador fueron separados en
esta etapa, conjuntamente con 2,2 % de Sbh.

En la cuarta etapa del procedimiento, el residuo de
destilacién que quedaba en el alambique de destilacildn
fue tratado com 3,2 kg de C014, a 759 y 2,5 atmésferas
absolutas: durente 3 horas. Con ello, los compuestos
clorofluorados de antimonio fueron transformados en
Sb015, y se obtuvieron 352 litrog de una mezcla gaseosa,
consistente en aproximadamente 70% en volumen de CF,C1,
¥y 30% en volumen de CFCl3.

Antes de la destilacién del SbCls, Se Separarorn. por

19-7-75 - 16 -
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destilacidén a 809C y 600 torr, 895 g de una mezcla con-
sistente en aproximadamente 55 % de CC‘]l4 no reaccionade

y 45 % de CFC14.
En. la quinta etapa subsiguiente, se separé por deg
tilaciém: con un vacfo de 40 torr y una temperatura méxi
ma en la parte superior de la columa de 7020, la canti
dad principal de SbCl5. Para la transformacién de las
porciones de SbCl3 formadas durante la destilacién, se
interrumpié brevemente la destilacién y, después de adi
cién de 100 g de CCl, como favorecedor de la disolucidn
se hizo reaccionar el Sb013 con 45 g de cloro para for-
mar SbClE. A continuacidn se prosiguid la destilacién
en las condiciones antes citadas: hasta que ya no pasé
por destilacién mds SbCls. En el colector de destile~
cién se recogieron 4630 g de solucién de SbGlE. Bata
golucidn contenfa 4525 g de SbClS, correspondientes a
97,7% de SbCly, ¥ 2,3 % de wna mezcla de tetraclorure
de carbono y compuestos orgdnicos de la soluciém de ca-
talizador. Por consiguiente pudo ser recuperado un
87,5 % de Sbcl5, referido a la c¢cantidad de antimonio
existente en la solucidén consumide de catalizador.

El residuo en el reactor fue 847 g. Contenia ain
217,8 g de Sb, correspondientes g 10,3 % del antimonio
total, en forma de complejos de hierro y de compuestos:
orgdnicos. Este 10,3 % de Sb fue precipitado con lejia

19-7-75 - 17 -
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de potasa como un compuesto cristalino, y separado del
resto de los componentes.

Por consiguiente, en el caso de la recuperacidn rea
lizada segin la invenciédn se obtuvo 87,5 % en peso del
antimonia original como SbClg, con una pureza de 97,7 %.
Incluyendo las cantidades de antimonio recuperables del
residua, el rendimiento de SbCl5 fue de 96,3 %, con una
separacién casi completa de las impurezas orgdnicas y
de los compuestos de hierro.

BEsta solicitud que corresponde a la presentada en
Repiblica Federal Alemana, el dfa 17 de Agosto de 1974,
bajo el n? P 24 39 540.2, se acoge a los beneficios del
articulo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad Indus-

trial.

REIVINDICACIONES

Los puntos de invencidén propia y nueva que se pre-

sentan para gue sean objeto de esta solicitud de Paten-
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te de Invencidén en Espafia, por VEINTE afics, son los que
ge recogen en las reivindicaciones siguientes:

1l8,~ Procedimiento para la recuperacién de pentaclo
ruro de antimonio a partir de las soluciones de cataliza
dor utilizadas para la fluoracién de hidrocarburos clora
dos, caracterizado porque a) el Sb* contenido en la so
lucidn de catalizador es transformado con cloro en Sb54;
b) los compuestos de Sb5+ son hechos reaccionar con fluo
ruro: de hidrégeno a una temperatura entre 20 y 1409C y 1
e 6 atmésferas absolutas, para formar SbCley, significan
dox=48a82ey=1a3, y los hidrocarburos eclorados: y
clorofluorados de alto punto de ebullicidn, existentes en
la solucién de catalizador, son fluorados para formar
compusestos de mds bajo punto de ebullicién, ¢) los com-
ponentes orgénicos que hierven por debajo del punto de
ebullicién del Sbcley son separados por destilacién en
vac{o a temperaturas de 20 a 1009C y presiones de 20 a
100 torr, 4) los compuestos SbCley son tranaformados:
con tetracloruro de carbono a una temperatura entre 50
y 1209C y presiones entre 1 y 5 atmésferas absolutas en
pentacloruro de antimonio, y e) el pentacloruro de anti
monio recuperado es separado por destilacidén en vacfo
de los restantes compuestos orgénicos y del residuo inor
génico.

28,~ Procedimiento segin la reivindicacidn 18, ca-~
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-, KX
racterizado porque la cloracidén de Sb3' para formar
una presién de 1,0 a 2,5 atmésferas absolutas.

se realiza a una temperatura enire 20 y 40°€ y

38,- Procedimiento segin la reivindicacién 18, ca-
racterizado porque la fluoracién se lleva a cabo a wna
temperaturs entre 20 y 1009C y presiones entre 1 y 4
atmésferas absolutas.

48,~ Procedimiento segin la reivindicacidén 32, ca-
racterizado porgue en el tratamiento con fluoruro de hi-
drégeno, la temperatura se eleva durante la reaccidén
desde 20 a 60-802C.

58,- Procedimiento segin la reivindiéacién 12, ca-

" " racterizado porque los componentes orgdnicos son sepa-

15

20

25

rados por destilacién a temperaturas de 50 a 802C y pre-
siones de 60 a 20 torr.

6€,- Procedimiento segin la reivindieacién 58, ca-
racterizado porque los compuestos de antimonio separados
por destilacidén con los compuestos orgdnicos, se precipi

tan con lejfa de metal alcalino y se separa el precipitado.

78, Procedimiento sesin la reivindicacién 12, ca-
racterizado porque la transformacién de SbCle; en pen~
facloruro de antimonio se lleva a cabo a una temperatu~
ra entre 60 y 809 y una presidn entre 2 y 3 atmdsferas
absolutas,

88,~ Procedimiento segdn la reivindicacidn 18, ca-
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racterizado porque después de la separacién por destila-
cibn del S‘bCl5 formado de retorno, el residuc se trata
de nuevo con tetracloruro de carbono y adicionalmente con
cloro, y a continuacidn se completa la separacién del
SbCls.

98,~ Procedimiento segin las reivindicaciones 12 a
88, caracterizado porque después de la recuperacién del
SbCl5 8 partir del residuo de destilacién alquitranoso,
el antimonio avn presente se transforma por tratamiento
coni solucibn de un hidrdéxido de metal alcalino en anti-
moniato de metal alcaline, y se separa éste.

108,~ "PROCEDIMIENTO PARA IA RECUPERACION DE PENTA
CLCRURO DE ANTIMONIO“,

Tal y como se ha descrito en la Memoria que antece
de, y para los fines que se han especificado,

Esta Memoria conste de veintiuna hojas escritas a
mdquing por una sola cara.

Madrid,

b 28 JUL, 1975

Ferna e, Elfabury
Por Pod
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