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DESCRIPCION
Método para la preparacion de 6xido estannoso de alta pureza
Referencias cruzadas a las solicitudes relacionadas

Esta solicitud se refiere tanto al beneficio de prioridad de la solicitud provisional de patente de EE. UU. num.
61/436,695, presentada el 27 de enero de 2011 y que reivindica como a la solicitud provisional de patente de EE.
UU. nim. 61/531,447, presentada el 6 de septiembre de 2011.

Campo de la invencion

La presente invencion se refiere a un método para preparar 6xido de estaro (Il) de alta pureza con bajas emisiones
de radiacion alfa.

Antecedentes de la invencion

Para la fabricacion de la siguiente generacién de chips informaticos, circuitos integrados (Cl), los métodos
litograficos estandar no son adecuados. Reducir el tamafio de la estructura no es factible debido a los efectos
cuanticos y a la interferencia entre los elementos conductores individuales. Asi, la industria electronica ha ideado los
denominados chips 3-D o chips obtenidos por la tecnologia Flip chip. Estos consisten en varios chips, Cl, apilados.
La distancia reducida entre los elementos permite procesadores mas rapidos, mas complejos y mas compactos. Se
espera que el crecimiento del mercado en dichos chips sea exponencial, ya que cada vez mas productos
electrénicos requieren componentes mas pequefios con mayor potencia de procesamiento, por ejemplo,
ordenadores, teléfonos maviles y otros dispositivos electrénicos de consumo portatiles.

Estos elementos apilados tienen que unirse por soldadura, dentro de tolerancias muy exigentes y de tal manera que
no afecten a la funcion del elemento del CI. La soldadura se consigue usando compuestos de estafio (Sn) o plomo
(Pb) como soldaduras. La distancia reducida entre chips Cl apilados, sin embargo, constituye un riesgo considerable
de que pueda producirse un error leve debido a la influencia de los rayos alfa de los materiales en los alrededores
del chip CI. De acuerdo con esto, el material de soldadura y las capas funcionales adicionales depositadas en los
dispositivos electronicos antes o después de la soldadura deben ser «de bajo alfa», como se conoce en la técnica,
que significa que no emite radiacion alfa (técnicamente, nucleos de helio cargados, He?). Esto significa asegurar
que, en el caso de Sn, deben usarse Sn y compuestos de Sn de muy alta pureza, sin contaminaciéon con Pb puesto
que el Pb tiene un isétopo que se desintegra a través de polonio, que es un emisor alfa. Otros contaminantes
emisores alfa tipicos son uranio y torio, que también deben reducirse a un contenido minimo.

El 6xido estannoso (SnO) es un compuesto de estafio usado, por ejemplo, durante la fabricacion de chips Cl. Como
se describe en la patente de EE. UU. 2010/0116674 y en las patentes citadas en la misma, los dispositivos
electrénicos son galvanizados con Sn o aleaciones a base de Sn. Se usan disoluciones acidas de compuestos de
estafio (llI) para el procedimiento de galvanizacién. La cantidad de Sn depositada en las partes del componente
requiere que se reponga de manera regular o continua para permitir una operaciéon constante sin variacion de la
calidad. La patente de EE. UU. 2010/0116674 explica por qué el SnO es la mejor fuente de Sn (Il) para esa
aplicacion.

Un método indicado previamente para preparar éxido estannoso comprende hacer reaccionar una disolucion acuosa
acida de sal estannosa y una disolucion de hidroxido alcalino a un pH de 11-12.5. Después se afiade un carbonato
alcalino a la mezcla para proporcionar 6xido estannoso. Véase la patente japonesa JP 3223112 A. Sin embargo,
llevar a cabo la reaccién del hidroxido alcalino con el medio acido de sal estannosa en el agua da como resultado
impurezas, tales como los aniones de la sal estannosa, que residen en el producto final. Ademas, los altos niveles
de pH producen 6xido estannoso de baja pureza, como ocurre con la adicion del carbonato alcalino, que introduce
contaminacioén por cationes extrafios.

La preparacion solvotérmica de polvos de 6xido estannoso la describen Zhaohui Han et al., en Materials Letters 48
(2001) 99-103.

De acuerdo con esto, para ciertas aplicaciones tales como en galvanizaciéon de chips Cl apilados, el SnO debe ser
altamente puro, que incluye que esté esencialmente exento de aniones corrosivos, tales como haluro, esencialmente
exento de impurezas de metales traza y esencialmente exentos de emisores de radiacion alfa, como se comenté
anteriormente. Ademas, es esencial tener una baja concentracion en 6xido estannico (SnO-), puesto que el SnO2 no
se disuelve en la mayoria de los acidos usados en los bafios de galvanizacion. En su lugar, todo 6xido estannico
presente forma sedimento en el bafio, que requiere un medio mecanico potencialmente problematico para su
eliminacion. La presente invencion trata estas necesidades, entre otras.

Sumario de la invencién

Se proporciona en la presente memoria un método segun la reivindicacion 1 para la preparacion de 6xido estannoso
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de alta pureza que comprende: (a) hacer reaccionar una sal de estafio con un acido dicarboxilico C,.12 en fase
acuosa para formar una suspension que comprenda un complejo de dicarboxilato de estafo; (b) lavar el complejo de
dicarboxilato de estafio con agua para obtener una disolucion de lavado que comprenda un complejo de
dicarboxilato de estario lavado esencialmente exento del anidn de la sal de estafio y (c) hacer reaccionar el complejo
de dicarboxilato de estafio lavado con una base para formar SnO de alta pureza, en donde el SnO de alta pureza
presenta un recuento de la radiacién alfa menor que aproximadamente 0.002 cph/cm

En algunas realizaciones, la sal de estafio se prepara disolviendo metal de estafio de alta pureza en un acido no
oxidante de alta pureza. En algunas ofras realizaciones, el método comprende ademas la etapa de aislar el complejo
de dicarboxilato de estafio por filtracion previa a la etapa de lavado del complejo de dicarboxilato de estafio. En
algunas realizaciones, el método comprende ademas la etapa de aislar el SnO de alta pureza por filtraciéon y secar
opcionalmente el SnO de alta pureza a vacio a una temperatura de desde aproximadamente 60 °C a
aproximadamente 120 °C.

En algunas realizaciones preferidas, el SnO de alta pureza comprende SnO en una cantidad de desde
aproximadamente 99.85 % en peso, excluyendo SnO,. Preferiblemente, el SnO de alta pureza comprende SnO, en
una cantidad menor que aproximadamente 1 % en peso.

Descripcion detallada de realizaciones preferidas

Los solicitantes han descubierto sorprendentemente un método para la preparacion de SnO de alta pureza con bajas
emisiones alfa. Mas en particular, los solicitantes han descubierto un método para preparar SnO de alta pureza sin la
necesidad de ajustar la disolucidon de reaccion a un pH alto, que afecta negativamente a la calidad del producto de
SnO. Aunque no se desea estar ligados a la teoria, los solicitantes creen que la formacion de un complejo de
dicarboxilato de estafio produce una suspensién, que permite la eliminacién de impurezas no deseadas encontradas
en los materiales de partida, en particular aquellas que son emisoras alfa, por precipitacion o cristalizacién. Puesto
que esta etapa evita altos niveles de pH, se evita la reaccion secundaria no deseada a SnO,. Ademas, esta etapa
elimina en gran parte cualquier anion extrario.

Como se entiende normalmente en las técnicas quimicas, el término «6xido estannoso» se refiere a oxido de
estanio (Il), SnO; «6xido estannico» se refiere a 6xido de estafio (IV), SnO,. Para el fin de la presente invencion, los
términos «alta pureza» y «altamente puro» incluyen una pureza de al menos aproximadamente un 99 % en peso,
preferiblemente al menos aproximadamente un 99.5 %, mas preferiblemente al menos aproximadamente un
99.85 % en peso, mas preferiblemente al menos aproximadamente un 99.9 % en peso, incluso mas preferiblemente
al menos un 99.99 % e incluso mas preferiblemente al menos un 99.999 % en peso, excluyendo cualquier SnO;
presente. Para el fin de la invencion, el término «esencialmente exento» significa que contiene menos de un 1 % en
peso, preferiblemente menos de un 0.1 %, mas preferiblemente menos de un 0.5 %, adn mas preferiblemente
menos de un 0.01 % e incluso mas preferiblemente menos de un 0.001 % en peso, excluyendo SnO,. El contenido
de SnOz es menor que un 10 % en peso, preferiblemente menor que un 5 %, mas preferiblemente menor que un
1 %, ain mas preferiblemente menor que un 0.1 % y lo mas preferiblemente menor que un 0.01 % en peso. En una
realizacion preferida de la invencion, el contenido de SnO2 es menor que aproximadamente un 1 % en peso. Con
respecto a contaminaciéon por emisores alfa, el 6xido estannoso de alta pureza de Ia presente invencién
preferiblemente presenta un recuento de radiacion menor que 0.002 cuentas por hora por cm?.

De acuerdo con esto, se proporciona en la presente memoria un método para la preparacion de SnO de alta pureza
que comprende: (a) hacer reaccionar una sal de estafio con un acido dicarboxilico C,.12 en la fase acuosa para
formar una suspension que comprende un complejo de dicarboxilato de estafio; (b) lavar el complejo de dicarboxilato
de estafio con agua para obtener una disolucion de lavado que comprende un complejo de dicarboxilato de estafio
lavado esencialmente exento del anién de la sal de estafio y (c) hacer reaccionar el complejo de dicarboxilato de
estafio lavado con una base para formar un SnO de alta pureza emisor de alfa bajo. Preferlblemente el SnO de alta
pureza emite radiacién alfa en una cantidad menor que aproximadamente 0.02 cph/cm preferiblemente menor que
aproximadamente 0.01 cph/cm mas preferlblemente menor que aproximadamente 0.005, aun mas preferlblemente
menor que aproximadamente 0.002 cph/cm e incluso mas preferiblemente menor que 0.001 cph/cm

La sal de estafio es soluble en disolucidon. En algunas realizaciones preferidas, la sal de estafio se selecciona del
grupo que consiste en SnCl,, Sn(BF.)2, Sn(CH3S03)2 y mezclas de los mismos. Otros ejemplos de sales de estafio
adecuadas son facilmente evidentes y conocidas para los expertos en la materia.

Los acidos dicarboxilicos de la presente invencion comprenden acidos dicarboxilicos que contienen de 2 a 12
atomos de carbono y preferiblemente de 2 a 5 atomos de carbono. En algunas realizaciones preferidas, el acido
dicarboxilico puede ser un acido hidroxidicarboxilico, tal como acido tartarico y acido malico. En algunas
realizaciones preferidas, los acidos dicarboxilicos de la presente invencién se seleccionan del grupo que consiste en
acido oxalico, acido maldnico, acido succinico, acido glutarico y mezclas de los mismos. Aunque no se desea estar
ligados a la teoria, los solicitantes creen que a medida que disminuye la solubilidad del acido dicarboxilico, también
disminuye el rendimiento de producto especifico. A su vez, se cree que los acidos dicarboxilicos de cadena corta (es
decir, Cz.12) seran mas aptos para formar un compuesto cristalino con Sn (ll), que permite una purificacion menos
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engorrosa del complejo Sn-acido dicarboxilico.

En algunas realizaciones, la etapa de hacer reaccionar la sal de estafio con un acido dicarboxilico se lleva a cabo a
un pH bajo, preferiblemente a un pH bajo que sea menor que aproximadamente 5, mas preferiblemente a un pH que
sea menor que aproximadamente 3 e incluso mas preferiblemente a pH que sea menor que o a un pH de
aproximadamente 1. La reaccioén de la sal de estafio con un acido dicarboxilico también puede llevarse a cabo con
agitacion continua durante aproximadamente 1 a aproximadamente 5 horas con calor, a una temperatura de desde
aproximadamente 20°C a aproximadamente 100 °C, preferiblemente de aproximadamente 40°C a
aproximadamente 80 °C e incluso mas preferiblemente a aproximadamente 60 °C.

En algunas realizaciones, el complejo de dicarboxilato de estafio se lava y se decanta para obtener el complejo de
dicarboxilato de estafio lavado. En algunas realizaciones, el complejo de dicarboxilato de estafio se aisla
previamente a la etapa de lavado. Preferiblemente, el aislamiento del complejo de dicarboxilato de estafio se
consigue por filtracion o centrifugacion. Otros métodos de aislamiento son conocidos para los expertos en la materia.

El complejo de dicarboxilato de estafio lavado esta esencialmente exento del anién de la sal de estafio. Para los
fines de la presente invencion, "esencialmente exento" significa que el complejo de dicarboxilato de estafio lavado
contiene menos de aproximadamente un 1 % en peso del anién. Preferiblemente, el complejo de dicarboxilato de
estafio contiene menos de aproximadamente un 0.1 % en peso, mas preferiblemente menos de aproximadamente
un 0.5 % en peso e incluso mas preferiblemente menos de aproximadamente un 0.01 % en peso del anién. La etapa
de lavar el dicarboxilato de estafio continla hasta que la disolucién de lavado tiene un pH neutro.

En algunas realizaciones, la base usada para reaccionar con el complejo de dicarboxilato de estafio lavado es
cualquier compuesto que aumente la mezcla que comprenda el complejo de dicarboxilato de estafio lavado a un pH
bajo de al menos 5. Preferiblemente, la base es soluble en agua en la forma neutra y protonada y es de alta pureza
y baja toxicidad. En algunas realizaciones preferidas, la base se selecciona del grupo que consiste en amoniaco
acuoso, carbonato de amonio y urea. Otros ejemplos de bases adecuadas seran conocidos para los expertos la
materia. Preferiblemente, la base no es una base alcalina. Aunque no se desea estar ligados a la teoria, los
solicitantes creen que el uso de una base alcalina introducira contaminacion por cationes extrafios. En algunas
realizaciones, la etapa de hacer reaccionar el complejo de dicarboxilato de estafio lavado con una base se lleva a
cabo a un pH que es proximo a neutro, preferiblemente en un intervalo de pH de desde aproximadamente 5 a
aproximadamente 8 y mas preferiblemente en un intervalo de pH de desde aproximadamente 6 a aproximadamente
7. La etapa de hacer reaccionar el complejo de dicarboxilato de estafio lavado con una base también puede llevarse
a cabo con agitacion continua a una temperatura de desde aproximadamente 20 °C a aproximadamente 80 °C,
preferiblemente de desde aproximadamente 40 °C a aproximadamente 65 °C.

En algunas realizaciones, la sal de estafio se prepara disolviendo metal de estafio de alta pureza en un acido no
oxidante de alta pureza. Un acido no oxidante es cualquier compuesto o ion que disuelva metal de estafio, con
generacion de hidrégeno o con ayuda de un oxidante, como oxigeno. En algunas realizaciones preferidas, los acidos
adecuados son acidos de Bronsted-Lowry suficientemente fuertes para disolver estafio con ayuda de un oxidante y/o
temperatura elevada y formara una sal de estafio soluble. En algunas realizaciones preferidas, el anion del acido no
oxidante es el mismo que el anion de la sal de estafio. Por ejemplo, si SnCl; es la sal de estafio de partida deseada,
un acido no oxidante adecuado puede ser HCI. Preferiblemente, el acido no oxidante se selecciona del grupo que
consiste en acido clorhidrico, acido fluorobdrico y acido metanosulfénico.

En algunas realizaciones, el SnO de alta pureza se aisla y se seca. El aislamiento del SnO de alta pureza puede
conseguirse, por ejemplo, por filtracion o centrifugacién. Otros métodos de aislamiento son conocidos para los
expertos en la materia. El secado del SnO de alta pureza puede conseguirse, por ejemplo, por calentamiento del
SnO de alta pureza a una temperatura de desde aproximadamente 60 °C a aproximadamente 120 °C durante
aproximadamente 2 horas a aproximadamente 48 horas. Preferiblemente, el secado se llevara a cabo a vacio o en
una atmdsfera de gas inerte.

Ejemplos

Los siguientes ejemplos se proporcionan para el fin de ilustrar la presente invencion, pero sin limitar el alcance de la
misma.

Ejemplo 1. Produccion de oxalato de estafio (1) por reaccion de acido oxalico y cloruro de estafio (Il)

En un vaso de precipitados de 600 mL, se disolvieron aproximadamente 63 g de acido oxalico dihidratado de alta
pureza en aproximadamente 150 g de agua destilada, calentando a aproximadamente 60 °C, proporcionando una
disolucion incolora clara. Se afiadieron gota a gota con agitacion aproximadamente 211.5 g de una disolucion
acuosa de cloruro de estafio (ll) de alta pureza (aproximadamente 44.8 % de SnCl,; maximo de acidez de libre del
10 %) a una temperatura de aproximadamente 60 °C durante un periodo de aproximadamente 1 hora. La disolucion
resultante era muy acida (pH aproximadamente 1). Se enfrié la mezcla a temperatura ambiente (aproximadamente
26 °C) durante aproximadamente 60 minutos y se retiraron por filtracion los cristales blancos groseros de oxalato de
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estafio (Il). Se enjuagé el solido con un total de aproximadamente 500 mL de agua destilada en pequefias porciones,
hasta que quedd esencialmente exento de ion cloruro. Del liquido filirado se aislaron unos 3.5 g de producto
adicionales. El rendimiento total después de secado al vacio fue aproximadamente 77.4 g.

Analisis de Sn total

Se midid el contenido de Sn total por valoracidon complexométrica. Se afadieron aproximadamente 0.25 g del
producto secado al vacio en un matraz Erlenmeyer de 300 mL. Se afiadieron aproximadamente 25 mL de IDRANAL
[, 0.1 M, y se calent6 la mezcla a ebullicion hasta que se formé una disolucion clara. Se diluyd la disoluciéon con 150
ml de agua y se enfrié a temperatura ambiente. Se ajustd el pH a aproximadamente 5-6 con hexametilentetramina y
se valord por retroceso la disolucidon con una disolucion patron de sulfato de zinc 0.1 M a un punto final de naranja
de xilenol. Se determind que el contenido de Sn total era aproximadamente un 55.4 % en peso.

Analisis de estafio (Il)

Se realiz6 andlisis de estafio (ll) por valoracion yodométrica. Se afiadieron aproximadamente 50 ml de disolucion
patron de yodo (aproximadamente 0.05 M) a aproximadamente 0.25 g del producto secado a vacio en un matraz
conico de 300 mL. Se afiadieron aproximadamente 2 mL de acido clorhidrico aproximadamente al 25 % y se sellé
inmediatamente el matraz con un tapén. Se disolvié la mezcla usando ultrasonidos en 1 minuto. Después se valoré
el yodo residual con disolucion patrén de tiosulfato de sodio 0.1 M. Se determiné que el contenido de estafio (Il) era
aproximadamente un 54.9 % en peso.

Ejemplo 2. Produccion de oxalato de estafio (1) por reaccion de acido oxalico y tetrafluoroborato de estario (Il)

En un vaso de precipitados de 600 mL se disolvieron aproximadamente 63 g de acido oxalico dihidratado de alta
pureza en aproximadamente 150 g de agua destilada, calentando a aproximadamente 60 °C, proporcionando una
disolucion incolora clara. Se afiadieron gota a gota aproximadamente 329.1 g de una disolucién acuosa de
tetrafluoroborato de estafio (Il) de alta pureza (aproximadamente un 44.4 % de Sn(BF4)) con agitacion a la
disolucién a una temperatura de aproximadamente 60 °C durante un periodo de aproximadamente 1 hora. La
disolucion resultante era muy acida (pH aproximadamente 1). Se enfrié la mezcla a temperatura ambiente y se agitd
a esa temperatura durante aproximadamente 60 minutos. Se retiraron por filtracién los cristales blancos de oxalato
de estafio (II). Se enjuagd el sdlido con un total de aproximadamente 500 mL de agua destilada en pequefas
porciones, hasta que fue neutro. El rendimiento total de oxalato de estafio (ll), después de secado a vacio, fue
aproximadamente 108.9 g. Se determind que los contenidos de Sn total y estafio (lI) eran aproximadamente un
52.3 % y aproximadamente un 52.0 %, respectivamente. Como anteriormente, se midi6 el contenido de Sn total por
valoracion complexométrica y se determiné el contenido de estafrio (ll) por valoracion yodométrica.

Ejemplo 3. Produccion de 6xido de estafio (Il) por reaccion de oxalato de estafio con amoniaco acuoso.

En un vaso de precipitados de 500 mL se mezclaron aproximadamente 95 g de oxalato de estafio (lI) como se
produjeron en el ejemplo 1 o0 2 con aproximadamente 300 g de agua destilada para formar una suspension blanca.
Se afadieron aproximadamente 58.5 g de amoniaco acuoso (NH3 al 25 %) durante aproximadamente 15 minutos.
Se elevd la temperatura a aproximadamente 60 °C durante aproximadamente 20 minutos y se mantuvo a esa
temperatura durante unos 30 minutos adicionales. Se dejé sedimentar el precipitado negro de SnO y se separd por
decantacion la mayor parte del liquido. Se anadieron unos 150 g adicionales de agua destilada caliente a la
suspension de SnO y se separd por decantacion. Se retird por filtracion el SnO y se lavé con 500 mL de agua
destilada. El rendimiento total después de secado fue 55.4 g. Se determin6 que los contenidos de Sn total y estafio
(1), como anteriormente, eran 88.05 % y 86.5 %, respectivamente.

Ejemplo 4. Produccion de oxalato de estafio (1) por reaccion de oxalato de amonio y cloruro de estafio (l1)

En un vaso de precipitados de 1000 mL se prepard una disolucion de oxalato de amonio adicionando 63 g de acido
oxalico y 68 g de disolucién de amoniaco (NHs al 25 %) a 450 g agua destilada a 60 °C. A esto se afiadieron gota a
gota con agitacion 225,6 g de una disolucion acuosa de cloruro de estafio (Il) de alta pureza (SnCI2 al 42.1 %; 8.5 %
de acido libre), a aproximadamente 60 °C, durante un periodo de aproximadamente 45 minutos. La disolucion
resultante era acida (pH 1 - 2). Se enfrid la mezcla a temperatura ambiente (aproximadamente 20 °C) durante
aproximadamente 60 min y se retiraron por filtracion los cristales blancos groseros de oxalato de estafio (ll). Se
enjuago el solido con un total de aproximadamente 800 mL de agua destilada en pequefias porciones, hasta que
estuvo esencialmente exento de ion cloruro. El rendimiento total después de secado a vacio fue aproximadamente
96.9 g. Se determiné que los contenidos de Sn total y estafio (l) fueron 54.0 % y 53.7 %, respectivamente.

Ejemplo 5. Produccion de 6xido de estafio (Il) por reaccion de oxalato de estafio con amoniaco acuoso.

Se mezcld una suspension de aproximadamente 9.31 kg de acido oxalico dihidratado en aproximadamente 66 kg de
agua (desionizada) con aproximadamente 10.06 kg de disolucién de amoniaco (25 %) durante aproximadamente 60
minutos. Se elevod la temperatura a aproximadamente 60 °C. Se afiadieron gradualmente aproximadamente 40.70 kg
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de disolucién de cloruro de estafio (contenido de aproximadamente un 34.4 %) a la disolucion durante 50 minutos
con agitacion continua. Fue visible un precipitado blanco después de que se afiadiera un cuarto de la disolucion de
cloruro de estafo. Se agitd la suspensién durante aproximadamente 30 minutos a 65 °C, seguido por enfriamiento a
aproximadamente 22 °C en aproximadamente 14 horas. Se separé oxalato de estafio del liquido por filtracion a
vacio. Se lavo con 176 kg de agua desionizada. Se recuperaron aproximadamente 17 kg de oxalato de estafio y se
suspendieron en aproximadamente 47.8 kg de agua. Se afadieron aproximadamente 9.34 kg de disolucion de
amoniaco (25 %) durante un periodo de aproximadamente 15 minutos. Se elevo la temperatura a aproximadamente
45 °C y la suspension se volvid de color negro. Después de agitar durante aproximadamente 30 minutos a
aproximadamente 58 °C, se separé6 SnO en un filtro de presion. Se lavé el SnO solido dos veces con
aproximadamente 33 kg de agua caliente y una vez con aproximadamente 110 kg de agua fria. Se seco el éxido de
estafio a vacio a 80 °C. El rendimiento fue 12.7 kg de SnO. La analitica revelé una pureza quimica de >99,99 % y un
valor a de <0.002 cts/cm?/h.

Ejemplo 6. Produccion de 6xido de estafio (Il) por reaccion de oxalato de estafio con amoniaco acuoso

Se mezclo una suspension de aproximadamente 390 kg de acido oxalico dihidratado en aproximadamente 1300 kg
de agua (desionizada) con aproximadamente 408 kg de disolucién de amoniaco (25 %) durante aproximadamente
60 minutos. La temperatura se elevd a aproximadamente 65 °C. Se afadieron gradualmente aproximadamente
1200 kg de disolucion de cloruro de estafio (contenido del 43.9 %) a la disolucion durante 3 horas con agitacion
continua. Un precipitado blanco fue visible después de que se afiadiera un cuarto de la disolucion. Se agité la
suspension durante aproximadamente 1 hora a aproximadamente 60 °C, seguido por enfriamiento a
aproximadamente 25 °C. Se purificé oxalato de estafio por decantacion 4 veces. Se diluyo la suspension de oxalato
de estafio purificada con agua adicional a aproximadamente 2000 kg. En 1,5 horas, se afiadieron aproximadamente
348 kg de disolucion de amoniaco (25 %). Se elevo la temperatura a aproximadamente 40 °C. La suspension se
volvié una suspension negra. Después de agitar durante aproximadamente 1.5 horas a 65 °C, se dejé sedimentar el
SnO. La disolucion de oxalato de amonio se separ6 por decantacion y se lavo el solido tres veces con agua caliente.
Se separd por centrifugacion el 6xido de estafio lavado a 42 rad/s (400 rpm) y se lavé ademas durante
centrifugacion durante aproximadamente 30 minutos. Después de presecado en la centrifuga, se seco el 6xido de
estafio a vacio a aproximadamente 100 °C durante 12 horas. Se recuperaron aproximadamente 320 kg de 6xido de
estafio. La analitica revel6 una pureza quimica de >99,99 % y un valor a de <0.002 cts/cm?/h.
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REIVINDICACIONES
1. Un método para la preparacion de SnO que comprende:

(a) hacer reaccionar una sal de estafio con un acido dicarboxilico C,.12 en fase acuosa para formar una
suspension que comprende un complejo de dicarboxilato de estario;

(b) lavar el complejo de dicarboxilato de estafio con agua para obtener una disolucion de lavado y un
complejo de dicarboxilato de estafio lavado en donde una concentracion del anién de la sal de estafio en el
complejo de dicarboxilato de estafio lavado es menor que un 1 % en peso, en donde el lavado del complejo
de dicarboxilato de estafio continta hasta que la disolucion de lavado presenta un pH neutro y

(c) hacer reaccionar el complejo de dicarboxilato de estafio lavado con una base para formar SnO,
en donde el SnO presenta un recuento de radiacion alfa menor que 0.002 cph/cm2 y
en donde el SnO presenta una pureza de al menos un 99 % en peso, excluyendo cualquier SnO; presente.

2. El método de la reivindicacion 1, en donde la sal de estafio se selecciona del grupo que consiste en SnCly,
Sn(BF4)2, Sn(CH3S03); y mezclas de los mismos.

3. El método de la reivindicacion 1, en donde el acido dicarboxilico se selecciona del grupo que consiste en acido
oxalico, acido malonico, acido succinico, acido glutarico y mezclas de los mismos.

4. El método de la reivindicacion 1, en donde la base se selecciona del grupo que consiste en amoniaco acuoso,
carbonato de amonio y urea.

5. El método de la reivindicacién 1, en donde la etapa de lavar el dicarboxilato de estafio continda hasta que la
concentracion del anién de la sal de estafio en el complejo de dicarboxilato de estafio lavado es menor que un 0.1 %
€en peso.

6. El método de la reivindicacion 1, que comprende ademas la etapa de aislar el complejo de dicarboxilato de estafio
por filtracion previa a la etapa de lavado del complejo de dicarboxilato de estario.

7. El método de la reivindicacién 1, que comprende ademas la etapa de aislar el SnO por filtracion.
8. El método de la reivindicacion 1, en donde el SnO comprende SnO- en una cantidad menor que un 1 % en peso.

9. El método de la reivindicacion 1, en donde el SnO comprende SnO en una cantidad de un 99.85 % en peso,
excluyendo SnO, y en donde el SnO comprende SnO; en una cantidad menor que un 1 % en peso.
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