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MEIORL & DESCRIFTIVA
que se presenta pera unir a la golicitud
de
PAT HZRLTE D® INVEFCION

i

formulada el 27 de Agosto de 1.960, con el nim. 260.638
en
BSPAKL
por EINTE  aflos
a nombre de DEUTSCHE ADVANCE PROLUKTION G.m.b.H, entidad ale-
mena, establecida en Lautern/Odenwald, Reptiblica Federal ale-

nang ,por:

"UN PROCEDINIMHTO Pali LA FABRICACION DE LICLORURC L DIBiCIL-

BsTafo"

Los compuestos orginicos de estafio han adguirido gren
ikportancia como estabilizudores para plésticos halogenados.
Para la fabricacidn de dichos estabilizadores, son materias de
rartida valiosas, entre ctras, log dicloruros de dialcohil-
estafio ¥ de dizril-estafio.

Bl presente invento tiene por objebo un procedimiento
por el cual 8e fabrica, directamente, dicloruro de dibencil-
esuafio, a partir de estafio elemental y cloruro de bencilo, en
una sola operacidn, ¥l invento abarca igualmente la fabrice-
cidn de dicloruros de dibencil-estarno sustituidos en el nfcleo

bencénicc. En este Ultimo caso, se enplea, COMO reacclionunie,

en lugar de clorurc de bencilo, un cloruro de bencilo sugtituido
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en el ntcleo, por ejemplo, por haldzeno, grupos alcohilo o
alcoxi.

Se ha investizado ya muchas veces la aceidn directa de
los compuestos halogenados organicos sobre el estado elementel,
pero golo en pocos casos ha conducido a la formacidn de compusese—
tos orgdnicos de estafio, Unicamente se consiguieron éxitos esen-
cialmente con yoduros de slcohilo. Lo8s bromuros reaccionzh ya
sustancialmente peor, y los cloruros pueden considerarse como
absolutamente inertes, Asi, pues, para la fabricacidn técnice
de dicloruros de di-drgano-estefio, se recurrid al método del
llamedo desproporcionamiento conjunto, en el que se transforma
tetradrgano~estafio con SnCl4 en dicloruro de di-drgano-estafio.
El tetra-drgano-estafio necesario para esta reaccidn se obtenia
a través de operaciones complicadas y costosas, segin Grignard
o furtz.

En los procedimientos conocidos para la reaccidn de
cloruro de bencilo con estaiio, los componentes de la reaccidn
se disolvian o se suspendian en disolventes orgénicos, por
ejenplo, toluol.

De acuerdo con el invento, se prepara dicloruro de Gi-
bencil-estafio por reaccidn directa de esitaiio con cloruro de
bencilo en una operacidn, empleando el cloruro de bencilo en
gran exceso. La relacidn molar de estafio a cioruro de bencilo
alceanze srroximadamente 1:15 hasta 1: 25, preferiblemente,
1:20. De acuerdo con sl invesnto, el c¢loruro de bencilo, sirve,
no solamente como componente de la reaccidn sino también como
medio para la misma, y desempefia, por tanto, dos funciones,

Se tratan 35 gr. de estalio en polvo en 700 cc. de clo-

ruro de bencilo con un agitador de turbulencia de gran eficacia,
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durante 3 horas y madia a 80-902 C. Fl dicloruro de dibencil-
estafio, que precipita al enfriar, se separa por filtracidn,
junto con el estafio que ha gquedado sin reaccionar, se disuelve
en éter divutilico v se recristaliza de éste. Quedan 10 zr. de
estaiio sin reaccionar, mientras que, del éter cibutilico, cris-
talizan 38 gr. de dicloruro de dibencil-estafio de punto de fu-
gién 155/1562 C¢. y contenido de Sn 31,8%. De las aguas madres

gse pueden aislar 10 gr, mas de procucto de reaccidn. Rendi-
miento con relacidén al estafio, aproximadamente 55% del tedrico.

Pera la obtencidn del producto de reaccidn puede'ign-
bién separsrse el estafio que no ha reaccionado, de la soluci5n
de reaccidn caliente, y luego el dicloruro de dibencil-estafio,
por filtracidn después de enfriar.

No podia preverse que el cloruro de bencilo fuera un
disolvente excelente para el dicloruro de dibencil-estajio a
temperatwa elevada ¥ que precipitase éste Gliimo al enfriar.

El descubrimiento de estas propiedades del cloruro de bencilo,
hasta zhore desconocidas, es lo que ha permitido 21 procedi-
miento del invento.

Debe congiderarse como un progrese técnico el hecho
&e que la mezcla de reaccidn quede libre de sustancias extrafas
¥ que pueda trabajarse a temperaturas relativamente bajas (8c-
90¢ C.)

Se consigue una buena transformacién del estafio, pro-
ducto caro,y, ademis, pusde recuperarse el estdio que no ha
réaccionado, de la solucidn caliente de reaccién, filtrando,

v emplearse de nuevo sin mds tratamiento. El cloruro d e bencilo
que no ha reaccionado puede emplearse en una nueva reaccidén di-
rectamente, d espuds de cristalizar el producto de reacciénn. Pox

congiguiente, en el procedimiento del invento, son innecesarias

o)



10

e0

lag costosas y complicuadas operaciones de recuperacidn para
. (4 . -
el disolvente crganico asi como tauwbidn para el estafio, produc-—

to caro.
B ¢ T 4

Los puntos de invencidn propia ¥y nueva gue se presenian
rara gue sean obvjeto de esta Solicitud de Patente de Invencidn
en Espefie, por VEINTE afios, son los giguientes:

12,~ Un procedimisnto para la fabricacidn de dicloruro
de dibencilestafio o de dicloruros de dibencil:sgtaiio sustituidos
en el niicleo bencénico, ceracterizado porque se hace reaccionar
estafio elemental en forma finamenie dividida bajo agitacidn
intensa en un excesoc miltiple de cloruro de bencilo o de un
cloruro de bencilo gustituido en el nmicleo bencénico y se
separe por filtrecidn del producto de la reaccidn gue crista-
liza despuds de enfriar la solucidn de reaccidn.

2¢ .= Un procedimiento segin el punto 1t, caracterizado
porgue se hacen reacclonar estafio ¥ cioruro<ie bencilo en una
relacidn molar de 1315 hasta 1:25, preferentemente de 1:20,

3¢ .~ Un procedimicnto seglin los puntos 1 § 2, caracte-
rizado por una temperatura de reaceidn de 80-902 C.

4¢,~ Un procedimiento para la fabricacién de dicloru-
ro de dibencilestaiio,.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que amtecede,

y con los fines que se han especificado.
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Esta Memoria consgta de cuatro hojas y la presente, es-
critas a miquina por una solz de sus caras.

Madrid,

>
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