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PATENTE DE INTRODUCOIONR

por DIEZ aflos

solicitada en Espeila a faver de PREUSSAG AG, de napionalidad
alemana, tomiciliada en Arndtstrasse 1, 3000 Hamnever 1 s Be=
pidltea Peders) de Alemanin, por "Procedimiento de produeir
tricloruro do antinonio"s ~ v s v v v v c mc c v e mn e - -

KEMORTA DESCRIPTIVA

La presente invencifn se refiere a un procedimiento
para 1a produceidn econdmica de tricloruro de antimonin de al
o pureza a partir de minerales que contienon compucatos de
entimonio, ventajosamentc sulfuro de untinonio, = « = « « = =

E1l procadimiento segin la invencién conduce a un
triocloruro de antimonio de alta pureza, sspecislmente incluso
cumdo go tratan minerales de alto contenido do impuresns, = -~

Ia produccifn de triclorure de entimonio muy puro es
negesaria para producir. tridxido de antimonio muy puro, tal ¢g
mo ¢ utilisa, por ojemplo, como aditive de inbibieidn de las
Namaa en la industrie de los pldaticos sintéticos y como pig
mento blanoo. Tales uses requiecren un tridxido do antimonio de
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alta pureza y excluysen las impuresap generales del gulfure
de antimonio, tales como araénioo, plomo, sinsc, cobre o plg
ta. Con los procesos convencionales de fabricasidn de dxido
ds antimonio egtas impuresas tisnen tendencia a sexr arrestrg
das con el &xido de antimonio formasdo y a contaminar este 41
timo. El procedimiento segdn la invensidn evita el arraatre
de satas impuresap y permite la produccién de triocloruro de
antimonio muy purc sin ningfn exceaivo gasto industrial.~ -

Eg ya conocido que el gulfurp 4s antimonio roacclo-
na a temperatura normal con el clorure ds hidrdgeno (Gmeline
Handbuch der enorganisohen Chemie. No. 18, Parte B, pdgina
409 (1949)). En este cavo, sin embargoe, el triclorurc do antie
menio que @@ forma envuelve al sulfure de abtimond aflido y la
reaccién se daticns . prontamente. Ez también conoclde que el
sulfuro de antimonio es acluble en disolucién ocnesntrads ca-
liente 4o feido clorhfdrico, aon formacida de sulfucc de hiw
drfgane y de triclorurs de antimonto (Hondtueh enalytischer
Chemie, 68 edicidn, Vol. 1, pégina 427, Leipaig 1867). Sin op
bargoy el dltimo procedimiento tieme varias importantes desw
ventajas gue residen en la realizecidn téonicn del procedimlen
tos A tftulo de ojemplo, la separacifn del sigteme térmatio
§b014+H01-H,0 da lugar o problemas, Las propiedades’ fuortemen
te corrosivas de la disolucidn caliente de doido olorhfdrico
exigen el empleo de carvs materiales rosistentes a la corrosidn.
Adendo, lo eliminseidn del agua implica un gren gasto de ener-

gfa.~u¢bun~~---nwumuuw‘ﬁu‘o&n-.uc---
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Es tambidn conceldo tratar sulfuro de aatimonio en
forma de mineral de estidnita, suspondido en £eido olornfdri-

0o aongentrale, non clore, presuntdndose sl azufre como aZue

fre olemental dv modo que no ss forma con elle sulfuro do hi

54 drdzeno (pelente alemana 430.614). Sin embargo, como sicmpre,
1a suopengidn concentrada do Joido olorifdrico y la slimentae

eifn de oloro elemental son desventajosas. Adenfs, ourgen die
ficultnades cuando s¢ aepura ol asufre 00loidal, = « = o w =« =

Otro prosedimlento para lz produecidn de triclorure
10, doe antimonio conpiste on haoer reacelonar minéral de entiimi-
to ¥ fopgono o unos 40090 (memorin do la patente belsu 451.513).
Dejando aporte el uso dol fosgenc, que 89 muy poligross y dogw
vantajouo, el tricloruro de antimonio que se forma deba cone
dengarse a una tezpercture ten altz gue Ko 66 senars ¢l tricloe
15. rary de arafuico que también so forma. PFresuentemente op nece=
sario produciy la seporacidn Zel iriclorure do crofnieo y del
tricloruro 4¢ wntimonio por fraccicnacién de 1o mesola bruta

ﬂe01@1‘“1‘03.-—---‘--u--‘-u—u—numu‘acqwqﬁ

La 0ffenlegunganchrift 2.207.181 deseribe un. proce~
20 Aimiento para la profuceidn de ecompuestos de antimonio, Sepdn
el miemo, sc extras mineral qus contiena estibdnita sen-wna 4%
solucidn ceuess de sulfurc aménico y esta disolucidn de extrag
cidn se ogida despulds eon fLeddo nftrico, Por madio de este
srocedisients no pusde producirse ¢lorurc de sntinenio, Adenfo
25 exiate la pooibilided de quo pe presanten impurezass guo sen
asinigmo polubles on sulfure emfnlco y que pasen tambidn al pro
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La patente francent 2.153.422 deseribe la reaccién
de oulfuro de entimonio gon cloruro de hidrégeno anhidro a
temperaturas de entre 2508C y 3502C. Sepdn usts proocedimiento,
el trielorure de entinonic y el sulfurp de¢ hidrdgeno deben
eliminarse conjuntamente de la sona de reaccidn y sepsrarse
mituamente por condensacidn. Detido al oordeter exotérmico de
la resccidn de la formacidn 4l ¢ricloxurc de antimouio a par
tir de sulfuro de antimonio y de cloruro de nidrégero, sin eg
bargo, le parte mis importante del sloruro de hiardgeno gaseg
80 introducido no reacciona y se pierde o debe purifiocarse y
reclrcularse, oon gostos oonsidorablos. El hecho de que ol
605 del cloruro de hidrdgeno introducido no reacocione hace im-
posible que ol procedimionto so emplee cooudmicements. Ademds,
el condensado no cotd libre de pulfuro, debido al ajuste de

Qquiumo.ﬁuwawauaq-uw»o-ﬁuucnu-u-a--

Ia témioa anterior eonoeida eon respecto 2 la pro=-
ducoidn de triclorure de antimonio proves por ellé, on princi
plo, tres procedimicntos tfsicoas que son, en primer lugar, el
d11foil y oaro siastemn termario (3h0135301~n20). ¢ sezundo
lugar el procedimiento que tiene lugar oon el ueo 42 agentes
oxidantes, por ejemplo clore y monoclorurs de azufre, y en
tercer lugar el procedimiento que tiens lugar a altas Yempers
turas en ostado £a0e0n0, POr SJOMPIOL = w w w o ®w & w - - - -

98,8 3-0-6301 —> snc13+ 31!25
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pero gque es reversible, siéndelo tanto mds cusnto mds alta ea
latempamm. MG W M A A R S TR M e W W W e N W e W

Segin ello, el objetive de ln presente invencidn ep
proporcionar un procedimiento para lu produceidn de tricloru~
ro do antimonio muy pure con buen rendimiente, eon el eugl
sea posible partir de, por ejemplo, sulfuros de antimonio,
éxidos de antimonic contaminalos con sulfures y, més vapecisl
ments, minerslss sulffdicos con altos contenidos de plomo y
arsénico, y que no requisrz ningdn excesivo gaste industrial
ni prosente reaccionss secundaries deaventnjo9nsS: = - = w » -

Por medic de la expre¢sidn "eulfuro de antimonio™
dehen entenderse todea les sulfuros de antimonio ineluyendo
los sulfurss metflicos mixtos y los sulfures que tienecn una
férmula diferente do Sb Sy, sef como todos loo minerales y con
centredos de minerales que contiensn tales suUlfuroS, = « « w =

Segin la presente invercidn, se provee un progedi-
miento pera la produceién de tricloruro de catimonic o partir
de un sulfuro de entimonio por medio de 1z reaccids d¢ sulfu-
ro de sntimonio con clorwro de hidrlgeno gaseoso y con-un su-
pinistro de calor, caractorizade porque la resccidn tiens lue
gar en un diselvento no acuoso que disolverd per leo menes per
cialmente todos log reacoionantes y & temperaturss inforiores
al punto de ebullicidn del triclorurc de antimonio, <« « « = -

Se ha hallado ahora - sorpreadentemente que el trie-
clorurs de antimenio fundido es un disolvente del sulfuro de
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sntimonio. Gracias a la igualmente buens solubilided ded clg
rury de hidrdieno gaseoso en el clorurs de¢ aentimonic fumdido
la reaccidn es copaz de tener lugar en fase homognes. = « «

El digolvente ea ventajosamente tricloruro de antj
monio y la temporatura oo preferantoments del orden de aentre

73 ¥y 22320 y, ndo particularmento, de B0, w v w = = w = v w

Al poner en prdetica la idea bisien de la invenoeidn
la resceién puede tambidén realizarse a prosiones ds entre 1 y

’oms.—uqauounuununuu.-quuatqnua

Tambidn eon adecuadon somo disulventes los disolven
t88 orginioos talos como benoceno o uwn hidrocarbdure ¢lorado.~

%8s porticularmente, cuando sg utilisa tricloruro de
antimonio como disolvents y las bemperaturss de reaunién son
del orden de 802 se obtieme un rdpido ajuste del cenilidrio

delarcacoi&n.wu-»--«....-...-.n.«.a-..---..---

81 se introducs cloruro de hidrégemo gaseoso en una
disolucidn de sulfuro de antimonio en tricloruro de antimonio
8 uns temperaturs & 1o que ol triclorurc de sntimonio estd en
estado 1fquido, 0l clorure de hidrdgeno tambidn se dimelve
en ¢l tricloruro de andimonio y existe una reasccidn inmediata
con ol mlfuro de antimonio disuelto, oot lideracidn de sulfus
ro de hidrfgeno £ase0m0, w w v w w d W W W C W w - - " -

El sulfuro de antimonio se utiliza ventajosamentc on
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un tamaflo de partfouln oxtroordinariamente fine, como resultae
do 40 lo cual no s8lo se obtiene una soludilidad mejor y nds
réipida gino, sobre todo, una uona digpersién en el tricloru«
ro de antimonio fundido del sulfuro de antimenio que no estd
8t AiUelt0, ~ = v s m c e L mrr e rc e ... -

Dade que ln solubilidad de) sulfuro de antimonio en
el triclorurofe antimonie es, a 509C, de) orden de 2,157 en
peso, es ventajoso suspender sulfure de entimonic on el cloru
ro de antimonio 1fquido, ventsjomamente en una cantidad de 0,2
& 0,4 parte en peso da sulfure de¢ antimonio por 1 parte en pe
80 de tricloruro do ontimonioy ~ w e w c v v v Cc e v w e - e =

Semin uns caracterfstics preferida de la inveneidn,
los otros disolventes que ademfs del triclorure de _antimania
pusden utilizarse para la rescoidn pueden subntituires tambidn
por disolventes orgénicon, por ojemplo benoens, toluene o hi-
drocarburee clorades, tales como por ojemplo tetracloruro de
carbono o tricloroetallfe w s w v v e v v v C e c e .-

1z reaceidn tiens prefercntements lugsy en wio o mfs
reastores del +ipo columa coneotados en serie que pusden ger,
por ejemplo, de vidrio y que ootén rodeados per umos medios og
lofactores. Los recctores contisnen los adecusdon acoesorios,
tales como wilvulag, efc., para le buens dlstribucidn y ol moze
elado perfecte del clorurc de hidrégeno que so introduce desde
debajo. E1 gas de recooidn generado, que contiene sulfuro de
hmrdgeno\ y wa cantidad de cloruro de hidrégeno correspondiente

4



al equilibric de la rescocidn a la tempsratura que se utilizz,
o8 gbsorbide en wn receptor sdecundo. Acabala la reacoidn, lo
que 80 reconscs por el hecho de que sl gus de reacoidn ya no
contiene sulfuro d¢ hidrdgeno alguno, ¢l triclorurp de anti-
5e monio formado se gepura de 1a mesols de reasoddn por oualguic-
ra de los procedimientos conocidos en 1s tdonioa enterior, por
ejemplo por filiracidn o destilscidn, Si se elige una degtila~
oidn sdecuada para separar el fricloruro de antimmnio se obtig
ne wn triclorure de antimonio muy puro que puede vendarse asin
104 tratamiento adicional o que puede procesarse adicionuimente. 51
debe tener lugsr un procesado adiocional, por ejemplo por hidré-
lisis pava formar éxido de antimonio, se disuelve preferente-
mente olerta cantidad de agus pura en 9l condensado afn 1fquj
d0 procedente de la destilasidn de modo que la conceutrasidn
15 del agus en la digolucidn que se forme sea de 5 o &7, De ente
modo s¢ evite uns solidificacidn del triolorure de w.iimonio
destilado muy puro ¥ -la siguiente hidrflists, por ejemsdo, con
digolucidn de emonfaco acuopo, puede realizerse conveniente~
mente a temperatura embiente. El procedimiento deseriio ante«
20, riorments para la produccién de tricloruro do antimonio mmy
puro puede realizarse de forme continue y de maners siuple por
alimentaoidn continua de sulfuro de matimonio en la parto su~
perior del primerc de los reactores & medo de columns y por
extragoidn del producto de reaceifn de una posiocidn adecuado del

2% ﬂtimraaotor.-uuwuumnamwuwuwawummc»um

Las ventajas alomnsadas cox el procedimicoto sesin



1z invencidn residen, mfe perticularmente, en que le conversidn
del sulfure de sniimonio en triclarurc de antimonic se efectda
de una manere simple en uno otaps, sio utilizar elizs temperss
turas, sin costosen mnteriaiea renintentes & la corrosién y

5e sin una destiloeidn, que consumirfe energfa, para le separacidn
del ague que no he partieipedo en la resecidn propicmente di-

om.-&ﬂ“-Q-CO---ﬁ-‘-wn----c.-‘-h—“

Se deseriben n continuceién algunos ejemplos del
procedimiento seglin lo invencidni,s =« = « c c c v c e v w v -

10, BIENPIO 1

En wn reactor de doble pared, proviesto de un dispo=-
sitivo agitador y de un termémetro, se fundieron 80C partes
en peso de cloruro de antimonic, a una temperatura doatroladoe
de 8000, oot sgua ealiante. S¢ suapendieron en este caldo 250

15. partes en peso de sulfure de sntimonio (97,57 de 8b,S4 ¥ we
hizo pasar una corriente geca 4o 01l gaseoso a través de la
sugpensidn durante 400 minutos. Dospude de lavar ecn azua, ol
¢as de reaccldn se tomd ¢ une disclucidn de hidréxido sédico
al 157, Después de aeadada la reaccién ge hallaron ¢n 2l re-

20. ceptor 163 & de sulfuro afiico o que correspondid a 974 de
la cantidad de azufre utilizada previamente como sulfuro de

EJEVRIO 2

Cinco reactores do dodle pared y del tipo columna se
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eoneotaron en gerie y se mantuvieron s ung temperatura de
80%C por medio deo un 1fquido de ealentamiento que se hizo eig
ocular & trave de una camisa de calentamients que rodeaba las
columaes. S¢ fundierou en cada wno de los reastores 160 pare
tos en peso de oloruro de antimonio y se suspendieron m gl
ealde 54 partes sn peso de sulfuro de antimonic. Despuds de
introducir una corriente de HUL gaseoso ¥y weco a 2,6 1/min y
después de aoabada la reagoidn el oontenido de los reaotores
8¢ separd ocuidadosamente por filtraoidn. El andliasis del re-
siduo adlido presentd un contenido de antimonio de 1,967 en
peso, que corresponde & 0,054 en peso de sulfuro de antimonio
introducido. Se obtuvo también un resultsdo corregpondiente
haciendo reaccionar un mineral molido y seco con 50,47 en pe
8o de sulfuro de antimonio en el aparato deserito, « » « = «

EJENPLO 3

Se suspendieron 26 partes en peso da sulfuro de ane-
timonio en 120 partes on peso da clorurc de antimonio, bajo
una presidn de 6 bare en un reactor de presidn que ce mantuvo
a una temperatura oohtrolada de 80¢C por medio de un ndeocua=
do lfquido de calentamiento. En esta suspansidn se introdujo
una corriente d¢ HCl gaseoso y secs. El gas e reaccidn que
dejaba el autoclave y que sstaba conpussto solaments por sul
furo de hidrégens y por slorure de hidrdgeno contenfa, bajo
estap condioclones de reassidn, de 62 a 64% en volumen de HySem

BIRUPLO 4
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En un reactor como el del Ejempls 1, se suspendie~
ran on osds caso B30 partes on poso de sulfuro de antimenio
en 400 partes on peso de cloruro de antimonio y ee hicisren
reaccionar con una corriente meca de HOL caseoso. Manteniendo
las demfs condiciores constantes, so alterd on osda caso la
tomperatura de resccidn y se exomind el gas de rescolén. Se
hallaron, por cjemplo, las sigulentes concentracionss de HzS':

93,58C: 36,07 en volumen de H,S
135,08C: 24,7 en volumen de Has'
173,89C1 13,07 en volumen de H,3
213,500 1,47 en volumen de HyS

la temperatura y log poresntajes corraspondientes
en volumen de H,S demostraron que la reaccidn destinada a la
formaoiéa de triclorure de antimonio se hace oada ves menos
satisfactoria y osda vez mfs reversible a medids que aumenta
1a temperatura, oome ya e ha indicado anteriormento, « « = =

81 las condicionea de trabajo haeen necsgzrio traw
bajar a temperaturas del orden de 15C & 170¢C es entcndes dg
seable trabajar bajo presiln a fin do obtener rendicdentos ra

zonab].en.-—uu-—c------------.---".,"-.?--..

A los efeotoa conolsuiontes pe deoloran Qe novedad
¥ propiedad para Bspafa, sus territorios y plazas de sobera-
nfa, les reivindicasiones GUO BiCUCH. o = ® @ = » w w » = = =
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REIVINDICACIONES

1.~ Procediniento de produsir triclerire de antimo-
nio, & partir de trisulfuro de antimonic y por reaccidn de un
gulfure de antimeuio cou clorure de hidrdzeno gaseocse y con un
suministro de calor, caracterizado porgue la yeacoiSn tiene Iy
gor en un disclvente no aowoso que dieolverd por lo menos par-
clalmente todos los reaccionsntes y a temperaturas inferiores
al punto de ebullioidn del triclorurs de antimonioe = = = « «

2.~ Procsdimiento segdn la reivindioscidn 1, carac-
terizado porque ¢l disolvante no asuoso o8 tricloruro de anti-

mio.nn-anmdhnc»aﬁﬂ&nuuwucbm,«-u-n-mu

3+~ Procedimiento seglin la reivindicacién t & 2, og
racterizado porque la reacoidn se realisa a temperatucas de

73’0&223‘0.-un----wu-«wuuwon—wy«uwnw*

4, Procedimieonts segin la reivindicacién 3, carac~
terdzado porque la reaccidn se realiza a wne tempersturs de

80’6.qu-ns-a-u—-omuoannnnowqonnnqco-

Se= Progedimients segin cuslquiera de las rwivindi-
casiones mnteriores, corasterigado porque la reaccidn se rea-
ulanpresionas de antre 1 ¥y 10 BABy * > o o= - o-

Gew Procedimiento segdn la reivindicacidn 1, cnrasc-
terizado porque el dipolvento es un disolvente orginico, = - -
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Te= Procedinmiento sogin la roivindieacidn 46, oo~
raotorizado porque o) disolvonts on DEDEENO = = w ~ w w = =

Be= Procodimiento secdn 1o reivindiomeidn 6, carace
terisalo porque el dimolvente os hidrooarburs cloxaloe= = « -«

Se Q= "BROCEDIMIENTO DE PRUDUCIR TRICLORURC DE ARIY.

MOHIG"."'O’Du------a*n-—nn“"""""-"""""

Todo ells conforme pe deseribe y veivindica en la
presente memoria que consta de tvece hojeds folladss y mace~
nogrzfialdae por una 4¢ sus esrase

i
sem B
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