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P A T 35 N T 3  D 3  I N  V E N C I O  N 

a  fa v o r  des

FARBÜERKE HOGCHSf AKTIENGEÍíELLSCHAFT, vorm als M e is te r  Lucius & B rün ing , 

de n a c io n a lid a d  alem ana, r e s id e n te  en F ra n k fu r t (li) -  Hoechst ( iíe p ú b li-  

ca  F e d e ra l Alemana), pors
"PROCEBiriIENTO BE FABRICACION DE IIASAS BE ÍÍ0LB30, estabilizadas contra la 
ACCION B3L CALOR Y DE LA LIE, A BASE BE FOLIII32ROS 0 COPOLILEEOS BE CLORU­
RO DE VINILO QUE CONTIENEN COLFUESTCS BE ORGANO-ESTAÑO".

liem oria d e s c r ip t iv a

Se sabe que pueden e s ta b i l i z a r s e  de manera s o b re s a l ie n te  c o n tra  la  

in f lu e n c ia  de la  lu z  y  d e l c a lo r  lo s  po lím eros o copolím eros de c lo ru ro  

de v in i lo  por l a  a d ic ió n  de pequeñas c a n tid a d e s  de compuestos de ó rgano- 

e s ta ñ o  y  que, p a ra  e s te  f i n ,  son esp ec ia lm en te  ap rop iados lo s  compuestos 
de ó rgano -estaño  que c o n tie n en  a z u f r e .  En tiem pos r e c ie n te s ,  se emplean 

a  menudo d erivados de d io c t i l - e s t a ñ o  de á s te r e s  d e l á c id o  t i o g l i c ó l i c o .  
E s to s  p ro d u cto s  son f is io ló g ic a m e n te  a c e p ta b le s  (véase L u ij te n  y P iz a r r o ,  

B r i t i s h  P l a s t i c s  1957? p ág s. 183 a  186) y ,  por c o n s ig u ie n te , pueden u t i ­

l i z a r s e  tam bién p a ra  e s t a b i l i z a r  a q u e llo s  a r t í c u l o s  de p o l i ( c lo r u r o  de 

v i n i l o )  que han de e n t r a r  en co n ta c to  con p ro d u cto s  a l im e n t ic io s ,  e s  espe
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c i a l ,  p a ra  h o ja s  - tra n sp a re n te s  y 

m e n tic io s .

Se sabe además que, po r l a  re a c c ió n  de t r i h a lu r o s  de ó rg an o -estañ o
* • •

de l a  fó rm ula  g e n e ra l KSnX^, en l a  c u a l K s ig n i f i c a  un r e s to  oj¿g£íú*co

m onovalente y  X s ig n i f i c a  ha lógeno , con h id ró x id o s  a lc a l i n o s ,  su ^ fjiro s

a lc a l in o s  o m ezclas de h .idróxidos a lc a l in o s  y s u lfu ro s  a lc a l i n o s ,  se

o b tie n e n  p ro d u cto s  de condensación  ( lo s  denominados á c id o s  e s tá n n ó n ico s

y  t io e s ta n n ó n ic o s )  que son tam bién muy ap ro p iad o s como e s t a b i 1 ¿zadc'res

p a ra  p o l i ( c lo r u r o  de v i n i l o )  y  copolím eros d e l c lo ru ro  de v in il íJ  * .fisto s
• • •

p ro d u c to s , como e s ta b i l i z a d o r e s ,  son más e f ic a c e s  que lo s  compuésto*s de

d io c t i l e s ta ñ o  de modo que, b a s ta  con c a n tid a d e s  más re d u c id a s  y , *s¿Temás,

son de f a b r ic a c ió n  más b a r a t a 'y ,  tam bién f is io ló g ic a m e n te  a c e p ta b le s .
*

31 o b je to  d e l in v en to  lo  c o n s ti tu y e n  masas de moldeo, e s ta b i l i z a d a s  

c o n tra  l a  a c c ió n  d e l  c a lo r  y de l a  lu z ,  a  base  de po lím eros o c o p o lí­

meros de c lo ru ro  de v in i lo  que. c o n tie n en  com puestos de ó rg a n o -e s ta ñ o , 

l a s  c u a le s  se c a ra c te r iz a n  porque c o n tien en  de 0,05 a  5> de compuestos 

de ó rg an o -es tañ o  p roducidos p o r l a  re a c c ió n  de t r i h a lu r o s  de ó rgano- 

e s tañ o  de l a  fó rm ula  g e n e ra l iíSnHal^, en l a  c u a l R s ig n i f i c a  un r e s to  

o rgán ico  con 1 a  20, p re fe r ib le m e n te  con 1 a  8, átomos de carbono y  

Hal s ig n i f i c a  c lo r o ,  bromo o yodo, con una c a n tid a d  e q u iv a le n te , c a lc u ­

la d a  sobre  e l  ha lógeno , de una m ezcla de s u lfu ro  a lc a l in o  y  a )  m ercáp ti— 
dos o m ercap tu ros a lc a l in o s  a l i f á t i c o s  o b )  s a le s  a lc a l i n a s  de á c id o s  

mono- o p o l i - c a r b o x í l i c o s .  La e s ta b i l id a d  de l a s  masas de moldeo de a c u e r  
do con e l  in v en to  es  considerab lem en te  mayor que l a  de masas de moldeo 

conocidas com parab les. Los e s ta b i l i z a d o r e s  de órgano—e stañ o  empleados de 

acuerdo  con e l  in v en to  son nuevos, son tam bién f is io ló g ic a m e n te  a c e p ta ­

b le s  y  son de fa b r ic a c ió n  más b a r a ta  que lo s  conocidos com puestos de 
d i o c t i l - e s t a ñ o .

La f a b r ic a c ió n  de lo s  compuestos de ó rg a n o -e s ta ñ o , c o n ten id o s  en 

c a n tid a d  de 0,05 a  5 , p re fe rib le m e n te  de 0,1 a  2 , 5y en peso , en l a s  ma­

sa s  de moldeo de acuerdo con e l  in v e n to , puede r e a l i z a r s e  p o r re a c c ió n  

de lo s  t r i h a lu r o s  de a lc o h i l - e s ta ñ o  con l a s  m ezclas de s u lfu ro  a lc a l in o  

y m ercáp tido  a lc a l in o  o c a rb o x ila to  a lc a l in o ,  ya sea  en so lu c ió n  acuosa 

o en p re s e n c ia  de un d is o lv e n te  o rg án ic o , p o r ejem plo benceno . ZDn g e n e ra l 

se t r a b a ja  a  tem p e ra tu ra s  desde 20 hasta ., como máximo, 1002 C. 3n l a

c la r a s  de em balaje p a ra  produóto |¡ * a l i -
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r e a c c ió n , que t r a n s c u r r e  de po r s í  con l ig e r o  aumento de l a  tem ije ra tu ra ,

•  • •  *
lo s  átomos de halógeno d e l t r i h a lu r o  de a lc o h i l- e s ta ñ o  son s u s t i tu id o s  

por a z u fre  o por r e s to s  de ác ido  c a rb o x ílic o  o de m ercaptano . Como* p ro -  

ducto secu n d ario  se produce h a lu ro  a lc a l in o  que e s  e lim inado  laVa*i,da con 

agua o p o r f i l t r a c i ó n  desde l a  so lu c ió n  d e l compuesto de e s ta ñ o  en un d i­

so lv e n te  o rg á n ic o . La c a n tid a d  t o t a l  de lo s  compuestos a lc a l in o s  se c a l -

c u la  siem pre de manera que sea  aproximadamente e q u iv a le n te  a  l a  *cánt*idad
« * •empleada de t r i h a lu r o  de ó rg a n o -e s ta ñ o , e s to  e s ,  que por cada átomo de• • ••

halógeno haya aproximadamente un átomo de á l c a l i .  ,
• • •

La r e la c ió n  de m ezcla e n tre  s u lfu ro  a lc a l in o  y  m ercáptido  a lc a l in o
. 4 •

o c a rb o x ila to  a lc a l in o  puede v a r i a r s e  a  v o lu n ta d  y  a d a p ta rse  con Vljt> 

even tualm ente  a  l a s  p ro p ied ad es  d e l po lím ero  a  e s t a b i l i z a r  y  de l a  má­

qu ina e la b o ra d o ra  ( c a la n d r ia ,  e x tr u s o r ,  e t c . ) .

Para  la  r e a c c ió n , pueden em plearse t r i h a lu r o s  de ó rg an o -es tañ o  con 

r e s to s  a l i f á t i c o s ,  c i c l o a l i f á t i c o s ,  a r a l i f á t i c o s  o a ro m á tic o s , con p re ­

fe r e n c ia  r e s to s  de h id ro c a rb u ro s  con h a s ta  20 átomos de carbono . A mane­

r a  de e jem plo , c i t a r e m o s . t r ie lo r u r o  de m e t i l - e s ta ñ o , t r i c lo r u r o  de e t i l — 

e s ta ñ o , t r i c lo r u r o  de b u t i l - e s t a ñ o ,  t r i c lo r u r o  de h e x i l - e s ta ñ o ,  t r i c l o r u ­

ro  de o c t i l - e s t a ñ o ,  t r i c l o r u r o  de f e n i l - e s ta n o ,  t r i c lo r u r o  de t o l i l - e s t a ñ o ,  

t r i c lo r u r o  de b e n c i l -e s ta ñ o  o t r i c lo r u r o  de c ic lo h e x i l - e s ta ñ o .  Se o b tie n e n  

lo s  m ejores e s ta b i l i z a d o r e s  a  base  de t r i c l o r u r o s  de ó rg an o -estañ o  con 

s u s t i tu ó ió n  a l i f á t i c a .  12n lu g a r  de lo s  c lo ru ro s ,  no o b s ta n te , se pueden 

em plear tam bién lo s  tr ib ro m u ro s  o lo s  t r iy o d u ro s  de ó rg an o -estañ o  de e s ­

t r u c tu r a  a n á lo g a . Como e s  n a tu r a l ,  e l  empleo de lo s  c lo ru ro s ,  p o r razo n es 

económ icas, ha de p r e f e r i r s e  a l  de lo s  brom uros y  lo s  y odu ros.

Como s u lfu ro  a lc a l in o  se emplea adecuadamente s u lfu ro  só d ic o , e l  s u l ­

fu ro  p o tá s ic o  o lo s  s u lfu ro s  de lo s  o t ro s  m eta le s  a lc a l in o s  p re s ta n  lo s  
mismos s e r v ic io s ,  pero  son más c a ro s  y  de acceso  más d i f í c i l .

P ara  l a  re a c c ió n , pueden em plearse m ercáp tidos de p o ta s io  o de sod io  
o tam bién  m ercáp tidos de lo s  o t ro s  m eta le s  a lc a lin o s ?  s in  embargo, a  cau­

sa  de su  menor p re c io ,  ha  de d a rse  la  p re fe re n c ia  a lo s  compuestos de so­

d io . Se p rep a ra n  a p a r t i r  de lo s  m ercaptanos, de manera conocida , por 

re a c c ió n  con l e j í a  de so sa  c á u s t ic a .  Son m ercáp tidos a lc a l in o s  a l i f á t i c o s  

ap ro p iad o s , e sp ec ia lm en te , lo s  que t ie n e n  h a s ta  20 átomos de carbono, po r 

e jem plo , e ti lm e rc a p ta n o , b u tilm e rc a p ta n o , h ex ilm ercap tan o , n -o c ti lm e rc a p ta n o ,
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2-e t ilh e x ilm e rc a p ta n O j dodecilm ercaptano* te t r a d a c ilm e rc a p ta r io ,* e c ta d e c i l-

• • • ♦

m ercaptano o tam bién m ezclas dé d iv e rso s  m ercáptanos, po r e jem plo , l a s  

p rep a rad as  a  p a r t i r  de m ezclas de d e f i n a s .

S a le s  a lc a l in a s  ap ro p iad as  de á c id o s  mono- y  p o l i- c a rb o S í‘J4,oos 

son l a s  de á c id o s  mono- y  p o l i - c a r b o x í l ic o s  sa tu ra d o s  o in sa tu í-^d o s, 

a l i f á t i c o s ,  c i c l o a l i f á t i c o s ,  a r a l i f á t i c o s ,  o a ro m á tic o s , como e l
«

ác ido  a c é t ic o ,  e l  ác id o  a c r í l i c o ,  e l  ác id o  m e ta c r í l ic o ,  e l  á c id o ’c ro -

tó n ic o , e l  ác id o  le v u l ín ic o ,  e l  ác id o  s ó rb ic o , e l  ác ido  2-e tiJ .-^h eK Ílico s

e l  ác id o  l a á r ic o ,  e l  ác id o  e s te á r i c o ,  e l  ác ido  o le ic o ,  e l  á c ijio  ¿ r ic in o -

l e i c o ,  e l  ác ido  l in o le ic o ,  e l  ác id o  b e n zo ico , e l  ác ido  s a lic í l ic o *  o e l
. *

ác ido  a n t r a n í l i c o ,  e l  ác ido  o x á lic o , e l  ác id o  m alónico , e l  ácido* ^ u c c ín i— 

co , e l  ác ido  m ale ico , e l  ác ido  g lu tá r ic o ,  e l  ác id o  a d íp ic o , e l  ác id o  s e -  

b á c ic o , e l  ác id o  f t á l i c o ,  e l  ác ido  t e r e f t á l i c o , ’ e l  ác ido  c í t r i c o ,  o el,, 

ác ido  p i ro m e lí t ic o .  Se p r e f ie r e n  a q u e llo s  á c id o s  c a rb o x íl ic o s  que l le v e n  

uno o más grupos c a rb o x í l ic o s  en .un  r e s to  h id ro c a rb u ro  que contenga 

h a s ta  20 átomos de carbono y que sea  sa tu rad o  o contenga uno o más dob les 
e n la c e s  C=C. Por- razo n es económ icas, f in a lm e n te , se p r e f ie r e n  l a s  s a le s  

só d ic a s  a  l a s  s a le s  p o tá s ic a s  y  a  l a s  s a le s  de lo s  o t ro s  m eta les  a lc a l in o s .

Los p ro d u cto s  de l a  re a c c ió n  son m ezclas de d iv e rs a s  s u s ta n c ia s  cuya 

com posición depende de l a  com posición de l a  m ezcla empleada de s u lfu ro  

a lc a l in o  y  m ercáptido  a lc a l in o  o , re sp e c tiv a m e n te , c a rb o x ila to  a lc a l in o .  

C ontienen siem pre c i e r t a s  c a n tid a d e s  de á c id o s  tio e s ta n n ó n ic o s  de la  f ó r ­

mula (H -Sn-S ^,^)n , qae se o b tie n e n  p o r re a c c ió n  d e l t r i h a lu r o  de ó rgano - 
e s ta ñ o  con s u lfu ro  a lc a l in o  s o lo , a s í  como p ro d u cto s  que se forman por 

re a c c ió n  d e l t r i h a lu r o  de ó rg an o -estañ o  con m eroáptido a lc a l in o  so lo  o , 
re sp e c tiv a m e n te , c a rb o x ila to  a lc a l in o  so lo  y que, en ú ltim o  caso c i ta d o ,  
no co n tie n en  a z u f re .

La mayor p a r te  de lo s  p ro d u c to s  de re a c c ió n , en e l  caso d e l  empleo 

de m ercáp tidos a lc a l i n o s ,  c o n s is te  en g e n e ra l en condensados m ixtos en 

lo s  c u a le s  e l  atomo de e s ta ñ o  e s tá  unido ta n to  con a z u fre  como tam bién 

con r e s to s  m ercaptano y que, po r e jem plo , pueden e s t a r  e s tru c tu ra d o s  según 
l a s  fó rm ulas
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También pueden fo rm arse  p ro d u cto s  con 3 y  más átomos de escaño ,

que e s tá n  l ig a d o s  po r pu en tes  de a z u f r e , po r e jem plo , lo s  de La fó v -
» «

muía *

, . ñ R
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Un to d a s  e s ta s  fó rm u las , R s ig n i f i c a  e l  r e s to  h id ro c a rb u ro  unido 

d irec tam en te  a l  e s tañ o  a  t r a v é s  de carbono, y  R’ s ig n i f i c a  e l  r e s to  

a lc o h i lo  d e l m ercaptano.

Se forman com puestos análogos en lo s  c u a le s , en l a s  fó rm ulas an­

t e r i o r e s  h a b r ía  de s u s t i t u i r s e  en todos lo s  casos -S -R 1 por -O-GO-R1, 

p o r l a  re a c c ió n  e n tr e  h a lu ro  de a lc o h i l  e s ta ñ o , s u lfu ro s  a lc a l in o s  y  

s a le s  a lc a l in a s  de á c id o s  c a rb o x í l ic o s .

S i se emplean la s  s a le s  a lc a l i n a s  de á c id o s  c a rb o x í l ic o s  p o l i ­

b á s ic o s ,  é s ta s  pueden d e te rm in a r  asimismo e l  en lace  de dos átomos de 

e s ta ñ o , ün e l  caso  d e l empleo de s a le s  a lc a l i n a s  de á c id o s  c a r b o x í l i— 

eos d ib á s io o s  con e l  r e s to  -0 -C 0-R "-C 0-0-, se o b tie n e n , p o r  e jem plo , 

p ro d u c to s  de l a  fórm ula

S S
i !1

1¡ -  Sn -  0 -  CO -  E "  -  CO -  0 -  Sn -  i¡

La s o b re s a l ie n te  acc ió n  de e s ta b i l i z a c ió n  de lo s  com puestos de
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á rg a n o -estañ o  d e s c r i to s  en lo  que an tecede  se "basa,, probablemente^* en 

l a  p re s e n c ia  de lo s  condensados m ix to s , ¿¡sto r e s a l t a ,  por e je m p lo jt d e l 

hecho de que l a  m ezcla de un ác ido  t io e s ta n n ó n ic o , p reparado  a  p a r t i r  de 

t r i c l o r u r o  de ó rg an o -estañ o  y  su lfu ro  a lc a l in o ,  con e l  p roducto*a® .reac­

c ió n , exen to  de a z u f r e ,  de t r i c lo r u r o  de ó rg an o -es tañ o  y l a  s a l  .a 'l ja l in a
♦

de. un ác ido  c a rb o x í l ic o ,  no e s ta b i l i z a n  ta n  b ie n  como e l  condensado mix­

to  p reparado  a  p a r t i r  de lo s  mismos componentes por l a  rea c c ió n * * d é l* tr i-
*  *  •

c lo ru ro  de ó rg an o -es tañ o  con una m ezcla de su lfu ro  a lc a l in o  y  c a r t io x i la -

to  a lc a l i n o .  También lo s  c o rre sp o n d ie n te s  t r im e rc á p tid o s  de órga*no.-estaño,
«- • *

producidos po r re a c c ió n  d i r e c ta  de t r i h a lu r o s  de ó rg an o -es tañ o  con m er-• *%
c á p tid o s  a lc a l in o s  a s í  como sus m ezclas con á c id o s  tio e s ta n n ó n ic o s .* s o n  

in f e r io r e s  en ac c ió n  e s ta b i l i z a d o r a  a  lo s  condensados m ixtos emplea­

dos de acuerdo con e l  in v e n to . De to d o s modos, e s  digno de mención e l  

hecho de que, ta n to  l a s  m ezclas de á c id o s  t io e s ta n n ó n ic o s  con lo s  men­

cionados d e riv ad o s  de ác ido  c a rb o x íl ic o  ex en to s  de a z u fre  como tam­

b ié n  l a s  m ezclas de á c id o s  t io e s ta n n ó n ic o s  con tr im e rc á p tid o s  de ó rgano - 

e s ta ñ o , son más e f ic a c e s  que lo s  componentes in d iv id u a le s  de lo s  cua­

l e s  se componen e s ta s  m ezclas.

ü s ta  a c c ió n  e s ta b i l i z a d o r a  e sp ec ia lm en te  buena de lo s  compuestos 

de m ono-órgano-estaño en lo s  que l a s  t r e s  v a le n c ia s  de lo s  átomos de 

e s ta ñ o  no u n id as  a  carbono son s a t i s f e c h a s  en p a r t e  con a z u fre  y  en p a r ­

t e  con m ercaptano o , re sp e c tiv a m e n te , con r e s to s  de ác id o  c a rb o x í l ic o ,  

no e ra  conocida h a s ta  aho ra  y  tampoco e ra  p r e v i s ib l e .

Los nuevos e s ta b i l i z a d o r e s  pueden em plearse p a ra  homopolímeros y 

copo lím eros d e l c lo ru ro  de v in i lo  a s í  como p a ra  m ezclas que contengan 

predom inantem ente po lím eros  de c lo ru ro  de v i n i l o .  Como componentes pa­

r a  lo s  copo lím eros c ita rem o ss A ceta to  de v i n i l o ,  c lo ru ro  de v in i l id e n o ,  

e s te a r a to  de v i n i l o ,  a c r i l a t o s ,  m alea to s  o m ezclas de e s to s  monómeros.
Como componentes de m ezclas que c o n tie n en  po lím eros de c lo ru ro  de 

v in i lo  c ita rem os?  cauchos s in t é t i c o s  (copo lím eros de b u tad ien o  y e s t i -  

reno  o a c r i l o n i t r i l o )  y  o le f in a s  c lo ra d a s  o s u lfo c lo ra d a s  o sus m ezclas.

Los e s ta b i l i z a d o r e s  de órgano—esta ñ o  de acuerdo con e l  inven to  
pueden em plearse ta n to  p o r s í  so lo s  como tam bién en com binación con

a g e n te s  de e s ta b i l i z a c ió n  conocidos de ó rg an o -estañ o  u  o t r o s ,  po r ejem­

p lo ,  epóxidos y , además, con a d ic ió n  de a n t io x id a n te s ,  a g e n te s  de g e l i -



r

•»

180

185 .

190

= 195

200

205

210

326985
♦

jé •
f ic a c ió n ,  ab so rbedo res  d e l u l t r a v i o l e t a ,  a g e n te s  de p ro te c c ió n  «jo¿!t*ra 

l a  lu z , c a rg a s , c o lo ra n te s ,  lu b r ic a n te s  y a g e n te s  de ac c ió n  antjyejs^bá- 

t i c a .
**. *

E l in v en to  s e rá  ex p licad o  con r e f e r e n c ia  a lo s  e jem plos sijguáeiitess

Ejemplo 1 . 1 .

Un p o l i ( c lo r u r o  de v in i lo )  p reparado  po r e l  p roced im ien to  en s u s -

p en sió n  se m ezcla con 1)¡> en peso de c e ra  de montana m odificada  como
. • *

lu b r ic a n te  y  0, 2). en peso de d i f e r e n te s  e s ta b i l i z a d o r e s  o mezclíjá jjb

e s ta b i l i z a d o r e s  y  l a s  m ezclas o b ten id a s  se lam inan en e l  molino'cfer r o -

d i l l o s  a  180® h a s ta  que se produzca una c o lo ra c ió n  n eg ra  o l a  a d h e re n c ia  a  lo s
* •  *

r o d i l l o s .  E l tiem po que t r a n s c u r r e  desde l a  e n tre g a  de la  m ezcla *a*C mo­

l in o  h a s ta  l a  a p a r ic ió n  de l a  c o lo ra c ió n  n eg ra  o de la  a d h e re n c ia  se 

denomina " te rm o e s ta b i l id a d " . Se o b tie n e n  en to n ces  lo s  r e s u l ta d o s  ag ru ­
pados' en la  s ig u ie n te  t a b l a  I .

'i’ABLA I

E s ta b i l iz a d o r  empleado

0, 2); de d i i s o o c t i l t i o g l i c o l a to  de d io c t i l - e s t a ñ o
0 , 2)1 de ác ido  b u t i l —t i o —estan n ó n ico

0, 2)- de t r id o d e c ilm e rc á p tid o  de b u t i l - e s ta ñ o

0, 2)’ de condensado m ixto I

0 , 2 de m ezcla I I

0, 2)j de condensado m ixto I I I

0,3'/; de condensado m ixto IV
0,2)i de condensado m ixto V

0,2)j de condensado m ixto VI

T e rm o estab ilid ad  
____ (m inutos)

5

25
20

42

34
40

35
41 

40

Los condensados m ixtos mencionados en l a  t a b la  I  o , re sp ec tiv am en te  

l a s  m ezclas m encionadas en d ich a  t a b l a ,  se p rep a ra ro n  como s ig u e ;
Condensado m ixto I

En un m atraz de v id r io  se a g i t a  una so lu c ió n  de 40,4 g . de dode- 

c ilm ercap tan o  en 300 m i. de benceno con ¿¡.0 g . de l e j í a  de so sa  c á u s t ic a  

a l  20;¿, se c a l i e n t a  a e b u l l ic ió n  y  se e lim in a  e l  agua d e l r e c ip ie n te  de 

re a c c ió n  p o r d e s t i la c ió n  de su  m ezcla a z e o tró p ic a  con benceno. A l a  suspen­

s ió n  de m ercáptido  de d o d e c il—sodio  que queda en e l  m atraz se le  añaden,



- 8

r -

326985
1961

215

220

225

230

235

240

#* •••
a g itan d o  co n stan tem en te , 48 g .  de Na2S.9  HgO y luego  se anadea.a,‘ £ o ta s

gradualm ente 56,4 g .  de t r i c lo r u r o .d e  b u t i l - e s ta ñ o  con ag itac i^ i} ,. Luego

se vuelve  a  e lim in a r  e l  agua p o r d e s t i la c ió n  a z e o tró p ic a  con benqeno y* ♦ •

l a  so lu c ió n  b e n cén ica  d e l compuesto de ó rg an o -es tañ o  se se p a ré  p a r  f i l ­
t r a c ió n  de l a  s a l  común p r e c ip i ta d a .  Después de ev ap o ra r e l  benceno que­

dan lo s  compuestos de m onobuti1—e stañ o  en forma de un a c e i te  c la r o .  Ren­

d im ien to , 80 g .

A n á l is i s :  Sn 28,7%

s  15 , 4£ ;
. »  »

M ezcla XI • ,■ 1 1 4 w»
a )  40,4 g« de dodecilm ercap tano  se d isu e lv e n  en un m atraz de v id r io  en 

300 m i. de benceno;' l a  so lu c ió n  se a g i t a  con 40 g .  de l e j í a  de so sa  cáus­

t i c a  a l  20%. Se c a l i e n t a  a  e b u l l ic ió n ,  se e lim in a  e l  agua como se d e s c r i ­

b ió  en l a  p re p a ra c ió n  d e l condensado m ixto I ,  p o r  d e s t i la c ió n  a z e o tró p ic a  

con benceno, se e n f r í a  y ,  a  l a  su spensión  d e l m ercáp tido  o b te n id a , se le  

añaden a  g o ta s  18,8 g . de t r i c lo r u r o  de b u t i l - e s t a ñ o .  Luego se c a l i e n ta  

to d a v ía  d u ran te  1 h o ra  con a g i ta c ió n  a  r e f l u j o ,  se se p a ra  p o r f i l t r a c i ó n  

e l  c lo ru ro  sód ico  p re c ip i ta d o  y e l  benceno se evapora  d e l f i l t r a d o .  Como 

re s id u o  quedan 51,1  g« de tr id o d e c ilm e rc á p tid o  de b u t i l - e s ta ñ o  en forma 

de un a c e i te  c la r o .

A n á l is i s :  Sn 15? 1 %

S 12,0%

C alculado  p a ra  C^Hg^S^Sn

15 , 2%

12,35¿

b )  se d isu e lv e n  48 g . de Na^S.St^O. en. 60 m i. de agua y  a  l a  so lu c ió n  ob­

te n id a ,  a g ita n d o , se l e  añade tina so lu c ió n  de 37,8 g . de t r i c lo r u r o  de 

b u t i l - e s ta ñ o  en 100 mi de agua. La m ezcla se c a l i e n ta  desde 20 a  35eC. 

y  e l  ác id o  b u t i l t io e s ta n n ó n ic o  se se p a ra  en form a de p re c ip i ta d o  b la n c o . 

Se a g i t a  to d a v ía  d u ran te  1 ho ra  a  tem p e ra tu ra  o r d in a r ia ,  se se p a ra  por 

f i l t r a c i ó n  con succión  e l  p roducto  de l a  r e a c c ió n , se la v a  con agua p a ra  

l i b e r t a r l o  de s a l  común y  se s e c a . H endim iento, 29,5 g ,  de un polvo f in o  
b la n c o .
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A n á l is i s :  Sn 52¡>7/;

S 2 1 ,4/ó

C alculado p a ra C8H1

53 ,1*  
21 ,%

jül tr id o d e c ilm e rc á p tid o  de b u t i l - e s ta ñ o  preparado  según se in d ic a
*  •  *

en a )  se m ezclan íntim am ente con e l  ác ido  b u t i l t io e s ta n n ó n ic o  ob ten ido  según

s e ■in d ic a  en t ) .  La m ezcla se p re p a ra  a p a r t i r  de la s  mismas cá íríf  dades

de t r i c lo r u r o  de b u t i l - e s t a ñ o , d odec ilm ercáp tido  de sod io  y  s u l f u r a  de
♦ * **

sod io  que e l  condensado mixto 12, pero  no c o n tie n e , a  consecuen«i§  de la
• • •

p re p a ra c ió n  p o r separado d e l t r im e rc á p tid o  y  d e l ác ido  tio e s ta n s ió n íc o , n in  

gun condensado m ixto que e s té  unido en e l  mismo átomo de e s ta ñ o  *iar«to con

e l  a z u fre  como tam bién con e l  r e s to  m ercaptano .

Condensado m ixto I I I

110,4  E° de una m ezcla de a lc o h ilm e rc a p ta n o s  con 16 a  18 átomos de 

carbono (peso m o lecu lar medio 276) se d isu e lv e n  en un m atraz de v id r io  

en 1800 m i. de benceno y  se a g i ta n  con una so lu c ió n  de 16 g . de h id ró -  

x ido  só d ico  en 64 m i. de agua. Se c a l i e n t a  a  e b u l l ic ió n  y  e l  agua e s  

e lim in ad a  p o r d e s t i la c ió n  a z e o tró p ic a  con benceno. Í31 m ercáptido  só­

d ico  se se p ara  como una masa b la n c a  en e l  r e c ip ie n te  de re a c c ió n . Cuan­

do ya no pasa  más agua, se e n f r í a  y , a g ita n d o  co n stan tem en te , se añaden 

prim ero  96 g .  de Ha^S.911̂ 0 y lu eg o , len ta m e n te , 112,8  g . de t r i c lo r u r o  

de b u t i l - e s t a ñ o ,  subiendo l a  tem p e ra tu ra  de 20 a  2p9 C. Se c a l i e n t a  lu e ­

go de nuevo a  e b u l l ic ió n  y se e lim in a  de nuevo e l  agua po r d e s t i la c ió n  

a z e o tró p ic a . A¡1 p roducto  de órgano—e s ta ñ o  ob ten ido  se d isu e lv e  en ben­
ceno a l  paso que e l  c lo ru ro  sód ico  queda s in  d is o lv e r  y  se se p a ra  po r 

f i l t r a c i ó n .  Después de ev ap o ra r e l  benceno quedan 187 g» de compuestos
de mono—b u t i l - e s ta ñ o  en forma de una masa c é re a .

A n á l is i s :  Sn 24,39>

S 13,1,3
Condensado m ixto IV

55,2 g . de una m ezcla de a lc o h ilm e rc a p ta n o s  p rep arad a  a p a r t i r  de 

o le f in a s ,  con un peso m o lecu lar medio de 276, se d isu e lv e n  en 900 m i. 

de benceno, se a g ita n  en un m atraz de v id r io  con 40 g . de l e j í a  de so sa  

c á u s t ic a  a l  20¡u y  se c a l ie n ta n  a  e b u l l ic ió n .  Se e lim in a  e l  agua por d e s t i —
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laci<5n a z e o tró p ic a  con benceno, se e n f r í a  a  l a  tem p e ra tu ra  ambiente.*;^,

ag ita n d o  co n stan tem en te , se añaden 48 g . de y  48 g . de ^ i p l o -

p u t o  de m e i iI - e s ta ñ o , subiendo l a  tem p e ra tu ra  de 20 a  28s C« Se c a l i e n ta* •^ %
a e b u l l ic ió n ,  se e lim in a  e l  agua po r d e s t i l a c ió n  a z e o tró p ic a  con*beixíeno,

l a  so lu c ió n  b en cén ica  se se p a ra  por f i l t r a c i ó n  d e l c lo ru ro  só d ic o «¡pnecipi—
»

tad o  y  se evapora e l  benceno desde e l  f i l t r a d o .  Como re s id u o  se o b tie n e n
•4 « * •

82 g . de com puestos de m ono-m etil-estafío  en forma de una masa cérea .^  

A n á l is i s ;  Sn 2 6 ,9 '/ \

s  14, 5/  / : * .
Condensado m isto  V  ̂ ,

Una so lu c ió n  de 60 ,8  g . de n -dodec ilm ercap tano  en 800 m i. de tíesiceno 

se c a l i e n t a  a  e b u l l ic ió n  en un m atraz de v id r io  con 80 g . de l e j í a  de so sa  

c á u s t ic a  a l  2 0 / ,  y  e l  agua se e lim in a  p o r d e s t i la c ió n  a z e o tró p ic a  con ben­

ceno . Seguidam ente se e n f r í a ,  se añaden sucesivam ente 24 g . de N agS^

HgO y  67,6 g . de t r i c l o r u r o  de n - o c t i l —e s ta ñ o , se c a l i e n t a  de nuevo 

a  e b u l l ic ió n  y  se e lim in a  e l  agua p o r d e s t i la c ió n  a z e o tró p ic a  con ben­

ceno . Se f i l t r a  luego l a  so lu c ió n  b en cén ica  p a ra  s e p a ra r  lo s  p ro d u cto s  
de órgano—e sta ñ o  d e l c lo ru ro  sód ico  p re c ip ita d o  y  se evapora e l  benceno . 

Quedan 124 g . de com puestos de m on o o ctile s tañ o  en form a de masa c é re a . 

A n á l is is  Sn 1 3 ,0 /

S 12, 1 /

Condensado m ixto' VI

A una so lu c ió n  de 24 ,2  g . de dodecilm ercap tano  en 800 m i. de ben­

ceno se añaden 24 g . de l e j í a  de so sa  c á u s t ic a  a l  2 0 / ,  se c a l i e n t a  l a  mez­

c la  a  e b u l l ic ió n  y  se e lim in a  e l  agua po r d e s t i l a c ió n  a z e o tró p ic a  con ben­

ceno . La su sp en sió n  de m ercáp tido  de d o d e c il-so d io  que queda en e l  r e c ip ie n te  

de re a c c ió n  se d e ja  e n f r i a r  y  se l e  añaden sucesivam en te , con a g i ta c ió n ,

129,6 g . de N agS^I^O  y 112,9 g« de t r i c lo r u r o  de b u t i l - e s t a ñ o .  Se c a l ie n ­

t a  de nuevo a  e b u l l ic ió n ,  se e lim in a  e l  agua p o r d e s t i la c ió n  a z e o tró p ic a , 

se f i l t r a  l a  so lu c ió n  b en cén ica  y se e x p u lsa  e l  benceno por d e s t i l a c ió n .

Como re s id u o  quedan 106,5 g . de compuestos de m o no-bu til—e sta ñ o  en forma 
de una masa s ó l id a .

A n á l is i s ;  Sn 4 2 ,2 /

19 ,2^S
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La t a b l a  I  n u e s tr a  que lo s  condensados m ixtos I ,  I I I ? IV5, y.* y VI

provocan una e s ta b i l i d a d  su s ta n c ia lm e n te  m ejor que lo s  c o n o c id p g ,e s ta -
■

b i l iz a d o r e s  de d i - i s o o c t i l - t i o g l i c o l a t o  de d io c t i l - e s t a ñ o ,  ác id o  . b u t i l -* * »« P
t io e s ta n n ó n ic o  y  t r id o d e c ilm e rc á p tid o  .de b u t i l - e s t a ñ o .  'También la 'm e z c la

I I  de, ác ido  t io e s ta n n d n ic o  y tr im e rc á p tid o  es s u p e r io r  a  lo s  e s t a b i l i z a -
*

d o res  conocidos, pero  no- lo g ra  l a  ac c ió n  de lo s  condensados m ix to s .
• • ♦ # *

iü.iemplo 2
» • *

Para  a v e r ig u a r  l a s  e s ta b i l id a d e s  a l  lam inado con a d ic ió n  *£L|,¿íayo- 

r e s  c a n tid a d e s  de e s ta b i l i z a d o r e s  se m ezcla un p o l i ( c lo r u r o  d e " p ip i lo )  

ob ten id o  en su sp en sió n  con V/o de lu b r ic a n te  a 'b a s e  de c e ra  de montana y  

se l e  añaden l a s  c a n tid a d e s  de d i f e r e n te s  e s ta b i l i z a d o r e s  in d ic a d a s  en 
l a  s ig u ie n te  T abla  I I .  Las m ezclas se e n tre g a n  a  un m olino de r o d i l lo s  ca­

len ta d o  a  180SC. y  se t r a b a ja n  h a s ta  que se produzca una c la r a  c o lo ­

ra c ió n  n eg ra  o , re sp e c tiv a m e n te , l a  a d h e re n c ia  a  lo s  c i l in d r o s .  Las 

o b se rv ac io n es  r e a l iz a d a s  d u ran te  e s ta  p rueba de e s ta b i l id a d  en e l  ama­
sado se reproducen  tam bién  en l a  T abla  I I .

De l a  T abla  I I  r e s a l t a  que lo s  condensados m ixtos em pleadas en e l  

Ejemplo 1 , ya en una c a n tid a d  de 0,6'yc e s t a b i l i z a n  m ejor que lo s  cono­

c id o s  e s ta b i l i z a d o r e s  de d i - i s o o c t i l - t i o g l i c o l a t o  de d io c t i l - e s t a ñ o  y 

d i-m e rc a p to -b e n z o - tia z o la to  de d i - n - o c t i l - e s t a ñ o ,  aunque de e s to s  se 

empleó e l  1 , 5,-«

25 í
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TABLA I I

E s ta b i l i z a d o r  empleado

196]

« *«»

C o lo rac ió n  de 
l a  h o ja  homo- 
gene iz a d a  de_s 
pués de 10 m in.

P rim er cambio 
de c o lo r  d es­
pués de minu­
to s

C o lo ráa ién  ne­
g ra  o ‘adheren ­
c ia*  después de 
min.it da*

15 5)c de d i - i s o o c t i l -
t i o g l i c o l a t o  de d ioc  
t i l - e s t a ñ o in c o lo ra 15

* * i

$ 5 .

1 , 5/0 de d i-m e rc a p to -  
b e n z o tia z o la to  de 
d i-n -o  c t  i  1 - e  s t  año a m a r i l la inm ediatam ente 

después d e l co­
mienzo

* ♦ « ♦

♦• <

0, 67. de condensado 
m ixto I in c o lo ra 30 75
0, 6jó de condensado 
m ixto I I I in c o lo ra 25 70
09 6 -/0 de condensado 
m ixto IV in c o lo ra 35 75
0, 6 )0  de condensado 
m ixto V in c o lo ra 30 70
0, 6jí de condensado 
m ixto VI in c o lo ra 30 70

Ejemplo 3 •

P ara  l a  r e a l iz a c ió n  de l a s  p ruebas  de e s ta b i l i d a d  a l  lam inado se mez­

c la  un po lím ero  de c lo ru ro  de v in i lo  p reparado  según e l  p roced im ien to  en 

su sp en sió n  con un 1 /. p o r peso en cada caso  de una c e ra  de montana m o d if i­

cada en c a l id a d  de lu b r ic a n te  y  0, 2 , r e sp e c tiv a m e n te , 0, 67. de l a s  s u s ta n ­

c ia s  a  p ro b a r  como e s ta b i l i z a d o r e s  y  se lam ina l a  m ezcla en un m olino de ro ­

d i l l o s  a 1602C. h a s ta  que se produzca una c o lo ra c ió n  n e g ra  o una a d h e re n c ia  

a  lo s  r o d i l l o s .  E l tiem po que t r a n s c u r r e  desde l a  c a rg a  de l a  m ezcla en e l  

m olino de r o d i l l o s  h a s ta  l a  a p a r ic ió n  de l a  c o lo ra c ió n  n eg ra  o de l a  adhe­

r e n c ia  se d e s ig n a  como " te rm o e s ta b i l id a d " .  O tros c r i t e r i o s  p a ra  l a  v a lo ra ­

c ió n  d e l  e s t a b i l i z a d o r  a exam inar son e l  c o lo r  d e l m a te r ia l  lam inado y ,  r e s ­

p e c tiv a m e n te , e l  cambio de c o lo r ,  en fu n c ió n  d e l  tiem po de lam inado .

.Oe acuerdo  con e s te  método se p robaron  d i f e r e n te s  com puestos de ó rgano - 
e s ta ñ o  o b te n id o s  de acuerdo  con e l  in v en to  p o r l a  re a c c ió n  de t r i h a lu r o s  de 

ó rg an o -e s ta ñ o  con m ezclas de s u lf u r o s  a lc a l in o s  y s a le s  a l c a l i n a s  de á c id o s
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c a rb o x ílic o s»  i21 r e s u l ta d o  se ha agrupado en l a  a d ju n ta  T abla í í lV jí mues-

t r a  que lo s  nuevos p ro d u c to s , en a d ic io n e s  de só lo  0 ,2  a 0,6;.., e a t a b i l i -
* * •

zan de una manera su s ta n c ia lm e n te  m ejor que lo s  conocidos e s ta b i í i z a d o -

r e s  d i - i s o o c t i l - t i o g l i c o l a t o  de d i - n - o c t i l - e s t a ñ o  y  ác id o  b u t i i o ‘estannó♦  * 9
n ic o . I le jo r  que e s ta s  dos ú ltim a s  s u s ta n c ia s  e s t a b i l i z a  también- i a  mez-

•  *  •
o la  I I  de l a  T ab la  I I I  c o n s is te n te  en m aleato  de m o n o b u til-e s ta ñ d  y ác ido

b u t i l - t io e s t a n n ó n ic o , aunque no a lc a n z a  la  acc ió n  d e l condensacíd •rfi'xto I

p reparado  a p a r t i r  de lo s  mismos m a te ria le s»  '  »* *.
• > »*
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b. 1967

Condensadlo m ixto I  * • •--------------------------------------------  .

25?4 S" de a n h íd r id o  de á c id o  m aléico  se a g i ta n  d u ran te  media.#.

h o ra  en  un m atraz de v id r io  con 300 m i. de benceno y  una so lución*de
* •  * •

24 g . de h id ró x id o  sód ico  en 48 m i. de agua. Luego, a g ita n d o  c o í l s ts a te -

m ente, se añaden prim ero 72 g . de Ife^S^H^O y lu eg o , le n ta m e n te ,.^112,9  g»

de t r i c l o r u r o  de b u t i l —e s ta ñ o . La te m p e ra tu ra  aumenta con e l l o  de 25
*

a  622C. Se c a l i e n t a  a e b u l l ic ió n  y  e l  agua e x is te n te  en e l  r e c ip ie n te
l  • *

de re a c c ió n  se ex p u lsa  po r d e s t i l a c ió n  a z e o tró p ic a  con benceno.«Se sva—
• *

p o ra  luego e l  benceno y  e l  re s id u o  e s  e x tr a íd o  con c lo ro fo rm o . Ct>*]»ello
* « •

p a sa  e l  compuesto de ó rg an o -e s ta ñ o  a  s o lu c ió n  que, po r f i l t r a c i ó n ,  se 

se p a ra  d e l c lo ru ro  sód ico  in s o lu b le .  Después de ev ap o ra r e l  clorójfeí-mo, 

queda l a  m ezcla de lo s  com puestos de b u t i l —e s ta ñ o  en form a de polvo 

b la n c o . H endim iento, 103 g .

A n á lis is ?  Sn 42,0^-

S 8,5>j

m ezcla  I I

a )  29,4 g . de a n h íd r id o  de á c id o  m aléico  se a g i ta n  con 200 m i. de ben­

ceno y vina s o lu c ió n  de 24 g . de h id ró x id o  sód ico  en 6Ó m i. de ag u a . Se 

e lim in a  e l  agua p o r d e s t i l a c ió n  a z e o tró p ic a  con benceno y ,  a  l a  suspen­

s ió n  o b te n id a  de m aleato  sód ico  se le  añaden gradualm ente 56,4 g . de 

t r i c l o r u r o  de b u t i l —e s ta ñ o . Se a g i t a  seguidam ente d u ran te  una h o ra  a  40 - 

50QC ., se evapora  e l  benceno y  se e x tra e  e l  re s id u o  en f r í o  con c lo ro ­

form o. E l compuesto de ó rg an o -es tañ o  p a sa  a  so lu c ió n  y  queda e l  c lo ru ro  só­

d ico  formado en la  r e a c c ió n . Después de e v a p o ra r  e l  c lo roform o se o b t ie ­

nen 63 g . d e l m aleato  de m o n o -b u tile s tañ o  en forma de polvo b la n c o . 

A n á lis is ?  Sn 34,7}¿ C alcu lado  p a ra  C1(p i 206 Sn? 3 4 ,2 ^

b )  Se d isu e lv e n  72 g . de Na2S.9H20 en 100 m i. de agua y  a  l a  so lu c ió n  

o b te n id a  se le  añade g rad u a lm en te , a g ita n d o , una so lu c ió n  de 56,4 g . 

de t r i c l o r u r o  de b u t i l —e s ta ñ o  en r(0 m i. de agua . La m ezcla se c a l i e n t a  

de 20 a  32flC. y  e l  ác id o  b u t i l - t io e s ta n n ó n ic o  se se p ara  como p re c ip i ta d o  

b la n c o . Se s ig u e  ag ita n d o  to d a v ía  d u ran te  una h o ra , se f i l t r a  con suc­

c ió n  e l  p roducto  de l a  r e a c c ió n , se l ib e r a  de s a l  común p o r lavado con 
agua y  se s e c a .

Hendimiento? 44,2  g .  de polvo b lanco
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A n á lis is ?  Sn 5 2 ,o>. C alcu lado  p a ra  CoH.0Sn0S-, ** V!o 1b 2 3 .
S 2 1 ,4 4  Sn 53,1-,:

S 21, %  *
« •

•̂ 1 m aleato  de m onobutil—e s ta ñ o  o b ten ido  según a )  se m ezcla ín tisaS neú te
' % * •

con e l  ác id o  b u t i l —tio e s ta n n ó n ic o  p reparado  según b ) .  La m ezcla e s t á  p r e -
« •  «

p a rad a  a  p a r t i r  de l a s  mismas c a n tid a d e s  de t r i c l o r u r o  de b u t i l - e s t a ñ o ,  

m aleato  sód ico  y  s u lfu ro  sód ico  que e l  condensado m ixto I  p e r o ,’V C on­

se cu e n c ia  de l a  p re p a ra c ió n  p o r separado  d e l m aleato  de b u t i 1—e s ta ñ e  y  
_ *• ** 
ü e l a c id o  b u t i l - i io e s ia n n d n ic o p  no co n tie n e  condensados m ix tos s

atom os de e s ta ñ o  e s té n  u n idos ta n to  con a z u fre  como tam bién con ‘f e s to s
•  •

de ác id o  m alé ic o . .»

Condensado m ixto I I I

A una so lu c ió n  de 4$0 g« de Ma2S«9E2® y 276 g . de le v u l in a to  sód ico  
en 2 l i t r o s  de agua se añade g radua lm en te , a g ita n d o , una so lu c ió n  de 

5o4 ,4  de t r i c l o r u r o  de b u r i l —e s ta ñ o  en 4 l i t r o s  de agua» La tem pera­

t u r a  aum enta de 20 a  32e C» y  e l  p roducto  de m onobutil—e sta ñ o  se se p ara  

como p r e c ip ita d o  b la n c o . P a ra  com ple ta r l a  re a c c ió n , se a g i t a  to d a v ía  

d u ran te  una h o ra  a 802C», se f i l t r a  luego con su c c ió n , se la v a  con agua 

p a ra  l i b e r t a r l o  de l a  s a l  común o b te n id a  como p roducto  secu n d a rio  y  se 
s e c a . Se o b tie n e n  581 g . de un polvo b lan co  f in o .
A n á l is i s ;  Sn 37 ,0 ,:

S 1 0 ,1>

Condensado m ixto IV

Ln un m atraz p ro v is to  de a g i ta d o r  se d isu e lv e n  77,4 g .  de ác id o  c r o -  

tó n ic o  en 900 m i. de l e j í a  de so sa  c á u s t ic a  1M y , a g ita n d o , se añaden 

10b g . de Na^S^HgO. A l a  so lu c ió n  tra n s p a re n te  o b te n id a  se l e  añade, le n ­

camente, a g ita n d o , una so lu c ió n  de 169,2 g . de t r i c l o r u r o  de b u t i l - e s ta ñ o  

en 900 m i. de agua. Se sig u e  ag ita n d o  to d a v ía  d u ran te  una h o ra , se f i l t r a  

con su c c ió n  e l  p roducto  de l a  re a c c ió n  separado  como p re c ip i ta d o  b la n c o , se 

la v a  con agua p a ra  l i b e r t a r l o  de s a l  común y  se seca .S e  o b tie n e n  178 g .  de 
un polvo  b la n c o .

A n á l is i s ;  Sn 36, 5^

S 7 ,1  V;
Condensado m ixto V

Se a g i ta n  600 m i. de l e j í a  de so sa  c á u s t ic a  1itf con 120 g . de ác id o
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lá u r ic o  y 72 g .  de Na9S.9H90 . A l a  m ezcla se le  añade a  g o ta s  i,**agitando cons

ta n te m e n te , una so lu c ió n  de 112,9 §• de t r i c lo r u r o  de b u t i l - e s t a ñ o ,  aurnen-

tando  l a  tem p e ra tu ra  de 22 a  31 - C. Se a g i t a  to d a v ía  d u ran te  un 3̂0r io  tiem

po, se se p a ra  e l  p roducto  de re a c c ió n  sem ilíq u id o  de l a  fa s e  acuosa por% • •
e x tra c c ió n  con c loroform o y se evapora e l  d is o lv e n te .  Se o b tie n e n  como• • «
re s id u o  192 g . de lo s  compuestos de mono-bui i  1—s s i  año en forma efe una 

s u s ta n c ia  p a s to s a  a m a r i l le n ta .

A n á lis is?  Sn 24 ,0 $  * • •

-  17 -

S 5 ,1$
.  • »

Condensado m ixto VI . •  •
*  *

Una so lu c ió n  acuosa  de s a l i o i l a t o  sód ico  o b te n id a  mezcland'c? £ £ ,8  g .*
de ác id o  s a l i c í l i c o  con 600 m i. de l e j í a  de so sa  c á u s t ic a  1i\T se a g i t a  en 

un m atraz de v id r io  con 144 g« de NagS^HgO. y  200 m i. de agua. A l a  so­

lu c ió n  t r a n s p a re n te  o b te n id a , con a g i ta c ió n  c o n tin u a d a , se le  añaden 

169>3 g . de t r i c lo r u r o  de b u t i l —e stañ o  d is u e l to s  en 900 m i. de agua , h a c ien ­

do l a  a d ic ió n  con l e n t i t u d .  Los compuestos de m o n o b u til-e stañ o  se separan  

en form a de p re c ip i ta d o  b lanco  que e s  f i l t r a d o  con su c c ió n , l ib e r ta d o  
de s a l  común p o r lavado con agua y  secado . H endim iento, 186 g . de polvo 

b la n c o .

A n á lis is ?  Sn 34 ,6 $

S 8 ,9 $
Condensado m ixto V II

Se t r a b a ja  como en l a  p re p a ra c ió n  d e l condénsado m ixto VI p e ro , en 

lu g a r  d e l ác id o  s a l i c í l i c o ,  se emplean 82 ,2  g . de ác id o  a n t r a n í l i c o .

Como p roducto  de re a c c ió n  se o b tie n e n  183 g» de com puestos de m o nobu til-  

e s ta ñ o  en form a de un polvo b lanco  esp o n jo so .

A n á lis is ?  Sn 34 ,9 /j

S 9 ,4 $
Condensado m ixto V III

Por m ezcla de 4 7 ,2  g . de ác id o  su c c ín ic o  con 800 m i. de l e j í a  de 

so sa  c á u s t ic a  1N se p re p a ra  una so lu c ió n  de su c c in a to  só d ic o , se añaden 

192 g . de NagS^HgO y  a  l a  so lu c ió n  tra n s p a re n te  o b te n id a , a g ita n d o , se le  

añade len tam en te  una so lu c ió n  de 225,8 g . de t r i c lo r u r o  de b u t i l —e sta ñ o  en 

1.200 m i. de ag u a . Se s ig u e  ag ita n d o  to d a v ía  d u ran te  1 h o ra  a  60fiC. ,  

se f i l t r a  con su cc ió n  e l  p roducto  de m o n o b u til-e stañ o  separado  en form a 

de un p re c ip ita d o  b la n c o , se la v a  con agua p a ra  l i b e r t a r l o  de s a l  común
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y se s e c a . H endim iento, 191 g . de polvo "blanco f in o .

A n á l is i s ;  Sn 44, 4/0

S 12,1 'í-
Condensado m ixto IX *** *

Se procede como en l a  p re p a ra c ió n  d e l  condensado m ixto V I I I .p e r o ,
• • ♦

en lu g a r  d e l ác id o  s u c c ín ic o , se emplean 52,8 g .  de ác id o  g lu tá r i ’c o . 

Como p roducto  de re a c c ió n  se o b tie n e n  199 g . de com puestos de isaitcrifutil- 
e s ta ñ o  en form a de polvo b la n c o . ••> *

A n á l is i s ;  Sn 43,8,^

S

•  * r

«*•
* ♦ •

Condensado m ixto X * •» ..."  r ' 11 " 1 "  "  1 B •*
3n iin m atraz  de v id r io  se a g i ta n  58,4 g . de ác id o  a d íp ic o ,  400 m i. 

de l e j í a  de so sa  c á u s t ic a  2N, 192 g . de Na2S.9H20 y  2p0 m i. de agua.

A l a  so lu c ió n  acuosa  t ra n s p a re n te  o b te n id a  de a d ip a to  d isó d ic o  

y s u lfu ro  sód ico  se le  añade con a g i ta c ió n  c o n s ta n te  une. s o lu c ió n  de 

22p ,8  g . de t r i c l o r u r o  de b u t i l - e s ta ñ o  en 1200 m i. de agua. La tempe­

r a t u r a  sube e n to n ces  de 20 a  319C. y  p r e c ip i ta ,  una m ezcla de compues­

to s  de m onobuti1—e sta ñ o  en form a de polvo b lan co  in s o lu b le .  Se sig u e  

a g ita n d o  to d a v ía  d u ran te  a lg ú n  tiem po a 0O9, se f i l t r a  luego e l  p ro ­

ducto. con su c c ió n , se la v a  con agua p a ra  l i b e r t a r l o  de s a l  común y  se 

s e c a . Se o b tie n e n  209 ,5  S« de un polvo f in o  b la n c o .
A n á l is i s ;  Sn 42,5/1

S 11,75-
Condensado m ixto XI

A p a r t i r  de 33 ,2  g . de ác id o  t e r e f t á l i c o  y  400 m i. de l e j í a  de so sa  

c á u s t ic a  1N se p re p a ra  una so lu c ió n  acuosa  de t e r e f t a l a t o  d is ó d ic o , se 

m ezcla é s t a  con 98 g . de Na2S.9H20 y 180 m i. de agua y  a  l a  m ezcla , 

len ta m e n te , con a g i ta c ió n ,  se le  añade una so lu c ió n  de 112,9 é’« de t r i ­

c lo ru ro  de b u t i l —e sta ñ o  en 600 m i. de agua. ¿31 p roducto  de re a c c ió n  

p r e c i p i t a  en form a de. sedim ento b la n c o . Se a g i t a  to d a v ía  d u ran te  una 

ñ o ra , se f i l t r a  con su c c ió n , se la v a  con agua p a ra  l i b e r t a r l o  de s a l  

común y  se s e c a . La m ezcla de lo s  com puestos de m o n o b u til-e s ta ñ o  ob­
te n id o s  form a un polvo b la n c o . H endim iento, 112 g .
A n á l is i s ;  Sn 41,2>J

S 10 ,8 /'
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Condensado m ixto X II i  * *•

5p ,4 g . de á c id o  a d íp ic o ,  800 m i. de l e j í a  de so sa  c á u s t ic a » 1I\F y+> X %
192 g . de lTa~S.9Ho0 se a g i ta n  en un m atraz de v i d r i o .  A l a  s o lu c ió n  acu o - 

sa  t ra n s p a re n te  o b te n id a  se le  añade a  g o ta s ,  con a g i ta c ió n ,  u ía* .po lución  

de 192,2 g . de t r i c l o r u r o  de m e ti l - e s ta ñ o  en 1200 m i. de agua. Aumentando 

l a  te m p e ra tu ra  de 20 a  32e C ., p r e c i p i t a  una m ezcla de com puestos de me-
I

t i l - e s t a ñ o  en form a de sedim ento b la n c o . Se s ig u e  ag ita n d o  to d a v ía * d u ra n -
r; *• 0t e  una h o ra  a  üO^C., se f i l t r a  con su c c ió n , se e lim in a  l a  s a l  eomún por• »

lavado  con agua y  se s e c a . Se o b tie n e n  168 g .  de un polvo blanci>-$r e sp o n - 
 ̂O s o «

A n á lis is s  Sn 50 ,44

S 13 , 8;

Condensado m ixto X III

Lo mismo que en e l  ejem plo 12, por m ezcla de 58,4 g .1 de ác id o  a d í -  

p ic o , 800 m i. de l e j í a  de so sa  c á u s t ic a  1N y  192 g . de íla^S^H^O , se p re ­

p a ra  una s o lu c ió n  acuosa  de a d ip a to  sód ico  y  s u lfu ro  sód ico  y , len ta m e n te , 

con a g i ta c ió n ,  se le  añaden 270,6 g . de t r i c l o r u r o  de n—o c t i l —e s ta ñ o . Con 

l ig e r o  aumento de l a  te m p e ra tu ra , p r e c i p i t a  una m ezcla de com puestos de 

m o n o o c til-e s ta ñ o  en form a de polvo b lan co  que, después de a g i t a r  b re v e ­

m ente, se f i l t r a  con su c c ió n , se la v a  p a ra  l i b e r a r l a  de s a l  común y  se 
s e c a , hen d im ien to , 242 g .

A n á l is is s  Sn 3 5 ,8 ;

S 9,7/-
Condensado m ixto XIV

Se m ezcla una so lu c ió n  de 11 ,4  g« de a d ip a to  d isó d ic o  en 250 m i. de 

agua con 129,6 g . de í la g S ^ IX ; y ,  a  l a  s o lu c ió n  tra n s p a re n te  o b te n id a , a g i ­

ta n d o , se le  ag reg a  una s o lu c ió n  de 112,9  g« de t r i c lo r u r o  de b u t i l —e s ta ñ o  

en 600 m i. de agua . La te m p e ra tu ra  aumenta de 20 a  35eC. y  e l  p roducto  de 

l a  re a c c ió n  p r e c i p i t a  como sedim ento b la n c o , que e s  f i l t r a d o  con su c c ió n , 

lavado con agua y  secad o . Se o b tie n e n  91 g« ó© un polvo b lan co  e sp o n jo so . 
A n á lis is s  Sn 4 9 ,9 ;

S 18,3/j

•i'sta s o l i c i t u d  co rresponde a  l a s  p re s e n ta d a s  en Alemania e l  21 

de liayo de 1 .965 b a jo  lo s  números P 46 113 IVc/39b y  P 46 114 IV c/39b,
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se acoge a  lo s  b e n e f ic io s  d e l a r t í c u l o  51 ¿ e l  v ig e n te  E s ta tu to  *¡fs 

P rop iedad  I n d u s t r i a l  y  d e l  a r t í c u l o  4 e d e l  Convenio de l a  Unión. «
«* T *

3»

\
R E I V I N D I C A C I O N E S

1) P roced im ien to  de f a b r ic a c ió n  de masas de m oldeo, e s ta b i l i z a d a s  c p n tra  

l a  a c c ió n  d e l  c a lo r  y  de l a  lu z ,  a  t a s e  de po lím eros o copolím eros, de c lo -  

ru ro  de v i n i l o ,  que c o n tie n e n  com puestos de ó rg a n o -e s ta ñ o , carao1! f i z a d o  

porque l a s  masas de moldeo c o n tie n en  0,05 a  5/. de com puestos de¿d igeno -
^  * C *

e s ta ñ o  o b ten id o s  po r l a  re a c c ió n  de t r i h a lu r o s  de ó rg an o -es tañ o  „de l a  f ó r -
>•» •,

muía g e n e ra l RS H al^ , en l a  c u a l E s ig n i f i c a  un r e s to  o rg án ico  con ■“1 a  20, 

p re fe r ib le m e n te  con 1 a  8 átomos de carbono , y  Hal s ig n i f i c a  c lo r o ,  bromo 

o yodo, con una c a n tid a d , e q u iv a le n te  re s p e c to  a l  h a ló g en o , de una m ezcla 

de s u lfu ro  a lc a l in o  y  a )  m ercáp tid o s  a lc a l in o s  a l i f á t i c o s  o b ) s a le s  a l ­

c a l in a s  de á c id o s  mono- o p o l i - c a r b o x í l i c o s .

2 )  . "PROCEDIMIENTO DE FABRICACION DE MASAS DE MOLDEO, ESTABILIZADAS CONTRA 

LA ACCION DEL CALOR Y DE LA LUZ, A BASE DE POLIMEROS 0 COPCLIMERCS DE CLO­

RURO DE VINILO QUE CONTIENEN COMPUESTOS DE ORGANO-ESTAÑO".

E s ta  Memoria c o n s ta  de v e in te  h o ja s  f o l ia d a s  y m ecanografiadas p o r un 
só lo  lado  de sus c a r a s .

M adrid, 20 de Mayo de ----------y

^ — t o n o .
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