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) hecesitado la utilizacibn de un costoso equipo de destila-

- Bste invento se refiere a un nuevo procedimien-
Eto para la preparacién da compuestos de Srgano-estafio.
iMés particularmente, se refiere a un procedimiento carac-
gterizado por lé facilidad de trabajo y por altos rendimien
Iﬁos de producto puro.

Intentos anteriores para producir ciertos compue:

112

,tos de 6rgano~estaﬁo, ilustrados por el hidréxido de trl-
clclohex1l estallo, incluyen aquellos en que, como primera

;etapa, un compuesto de Grignard ciclohex{lico RlMgX, (ilus-

trado por eloruro o bromuro de ciclohexil mégﬁeéio) puede
reaccionar con tetrahalogenuro de estalio SnX (ilustrado
por tetracloryro de estafio), para producir RBSnX, por egem

plo cloruro de triciclohexil-estafio. Este reaccidén puede ;
ser conducide cominmente en presencia de ciertos aditivos,'
diluyentes o disolventes, ilustrados por tetrahidrofurano.i
La recuperacibn de este producto intermedio R3SnX en for- 7
ma pura ha requerido cominmente una destilacién a tempera-
tura moderadamente alta, pars eliminar el tetrzhidrofura- :
no adicional, y parz permitir la recuperacibn de este 003-2

toso material en cantidades econbmicas antes de ulterior %

reaceién para preparar el hidréxido. T{picamente, esto ha'

cibn con el subsiguiente detberioro del producto intermedio!
13SnX a la elevada temperatura de trabajo. Operaciones -
fubsiguientes incluyen la transferencis de producto fundi-

80 a uns operacién de cristalizaclén, en la cual éste pue-

Fe ser disuelto por ejemplo en un disolvente apropiado,
%ipicamente alecohol isopropilico, desde el cual puede ser §

recristallzado por enfriamiento.

Tal como es e¥idente para los téenicos en la ma-
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teria, proceldimientos de este tipo pueden estar caracte-
rizados de manera indeseagble por equipos especiales y por
la necesgidad de manipulacioneg especiales. El equivpo de
destilacidn requerido puede ser de mantenimiento costoso
vy las operaciones de destilacidn pueden requerir extensos
periodos de tiempo. Problemzs adicionales en cuanto a la

manipulecidén de los materiales han impedido la produccidn

econdmica de compuestos tales como hidrdxido de sriciclohe:

’ . -
108 de la tecnica anterior,

Es un objwio de este invento crear un nuevo pro-

! - y ’
‘cedimiento pare la preparacion de compuestos de organo-es !

“tallo. Es otro objeto de este invento crear un procedimieno,

%0 para preparar hidrdxido de itriciclohexil estafio, parti-:
r i
-cularmente caracterizado por la fecilidad de Srabajo y - |

por la ausencia de destilacidn. Otros objetos pueden re-

] . . 4 s -
csulvar evidentes para los tecuicos en la materia por lec-

?tura de la siguientes descripeion.
E De acuerdo con ciertos aspectos suyosu el nuevo

procediniento de este invento para preparar hidréxido de

iﬁrieiclohexilestaﬁo (06H11)3SnOH puede comprender mante-

ner una mezclas de reaceidn, que contiene halogeauro de ci-
clohexilmggnesio (06H11)ﬁ 7y un tetrahalogenuro de esiafio
SuX,, en la relacién molar de 3:1, en gue I es un haloge-
nuro activo seleccionado del grupo que consiste en clorurof
vy bromurcj mantener en dicha mezcla de reaccidn un disol-
vente hidrocarbonado y un compussto disolvente~diluyente
geleccionado del grupo que consiste en un éter alifatico,

tetrahidrofurano, tetrahidropirano, 2-metil-te..ahidrofura

no, 2-etoxi-tetrshidropirano, tetrahidrofurfuril etil évery

Gihidronirano, y U-uetil worfolina; maniener dicha nezcla

| . 338558;
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v

’(CéHll)BSnOH; gue se puede preparar con alto rendimiento

de triciclohexil estafio.

dréxido de tri(2-isopropil-5-metil ciclohexil) estafio; hi-:

de tri(3,4-dimetileciclohexil) estafio.

de reaccifn durante tlempo suficiente para formar haloge~

nuro de triciclohexil estafio (06H SnX; mezelar dicha

7 11)3
mezcls de reaceidn con un medio acyoso para hidrolizar de
egta manera dicha mezcla de reaccibn; separar de dicha -
mezcla de reaccidn hidrolizada una cape orgénica que con-
tiene dicho disolvente~hidrocarbonado, dicho disolvente-
diluyente y dicho halogenuro de triciclohexil-estafio - -
(06H11)3Snx; tratar con material cdustico dicha capa or-
ghnica para formar de esta manera una solucién orginica
de hidrdéxido de triciclohexil-estafio; separar dicha solu-
clibn orgénica; enfriar dicha solucidn orgénica separada

para precipitar de esta manera hidrbxido de triciclohexil

estafio sustancialmente puro; y recuperar dicho hidréxido

En la préctica del procedimiento de este inven- !
i

$0, el producto de hidrbéxido de triciclohexil-estafio -

por préctica de este invento, puedé incluir productos en
gque el grupo ciclohexilo, aqui designado por CGHll-, pue-
de estar sustitufdo de manera inerte.

Productos tipicos ilustrativos que se pueden for
may por el procedimiento de este invento pueden inecluir:
hidréxido de triQE—metil ciclohexil)estafio; hidréxido de
tri(z-butii cicldhexil) estafio; hidrbxido de tri(2-fenil
ciclohexil) estafio; hidréxido de tri(2,4,6-trimetileiclohe
xil) estafio; hidrbéxido de tri(3,5-dimetil ciclohexil) es-

tafio; hidréxido de tri(4-ter~butil ciclohexil) estafio; hi-

dréxido de tri(2,5-dimetil ciclohexil)estafic e hidréxido

338558
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En la primera etapa del procedimiento de este
invento, se puede hacer reaccionar tetrahalogenuro de es—
tafio, SnX, con un compuesto de Grignafd ciclohex{lico -~

(C.H., )ligX, de acuerdo con la siguiente reaccifn:
6711  ac
3(Cgly1 MgX + SnX, —3 (G H,,) 5nX + 3gX,

E1l teftrahalogenuro de esitafio gue se puede uti-
lizar en la préctica de este invento puede ser SnXﬁ, en
gue X puede ser un halogenuro asctivo seleccionado del gru=

po que conslgte en cloruro y bromuro. Preferiblemente,

SnXﬁ pueds ser tetracloruro de estafio, SnCl4.

| El reactivo de Grignard que se puede utilizar

%en la préctica de egte invento,,preferiblemente cloruro

{de ciclohexilmagnesio (e incluyendo reactivos de Grignard
|

!
oue contienen radicales ciclohexilo inertemente sustitui-:
.dos tal como se indica anteriormente), puede ser prepara—i
{do por le reaccién de un halogenuro de ciclohexilo con

I magnesio, de acuerdo con la siguiente reaccién:

f ( °6H11?X + Mg —) (CgH, , JHgX

Esta reaccitn se puede realizar preferiblemente
bajo una atmbsfera inerte, pof ejemplo de gas nitrégeno,
len presencia de un compuesto disolvente-diluyente, tipica1
!mente un &ter alifftico tal como dialcohilo inferior-éter,
t{picamente dietil éter, di-n-butil étef, etc. 0 un com-
puesto Q, tal como se describe seguidamenie. Pueden estan
presentes varios iniciadores para facilitar la formacidén

del reactivo de Grigmard.

Bl compuesto Q, ya que se utiliza aqui esta ex- !

presién por razones de brevedad, puede incluir &teres ci-
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elicos que contienen 5 a 6 miembros en el anillo con al
menos un &tomo de hidrblgeno unido a cada &tomo de carbono

en el anillo, y que tienen la férmula:

Tt
en que X es un grupo metileno o0 n-alcohilo; R" es un ra-
dical hidrocarbonado alifético divalente saturado no sus-
titufdo; R' es un radical etileno, un radical hidrooérbo-
nado divalente etilénicamente insaturado, un radical meti-
leno, o = CHR"', (siendo R"! hidrégého o un radical éliﬁg
tico); y O es oxigeno. Quando X es p-alcohilo, el anillo
contierne sels miembros, éoﬁ Xy Oen la posicién l:4 uno
con respecto del otro. -

Compuestos tipicos pueden ineluir tetrahidrofu-
rano, tetrahidropiranc, 2-metil tetrahidrofurenc, 2-etoxi
tetrahidropiramo, tetrahidrofurfuril etil &ter, dihidropi
rano, y N-metil morfolina. E1 compuesto Q puede llevar
grupos sustituyentes inertes, es decir grupos gque no son
reactivos con halogenuros de brgano magnesio, o con cual-
quiera de los productos componentes de las mezclas de -
reaccidn del presente procedimiento. Sustituyentes iner-
tes ilustrativos pueden ineluir grupos aloohilo,.arilo,
aleoxi y ariloxi sustitufdos y no sustitufdos (incluyendo
los que llevan suétituyentes que no son reactivos con re-
lacién a otros componentes de la mezcla de reaccibn, tal
como se especifica agui). Cuando el nitrbégeno reemplaza
e un &tomo de carbono en el anillo en X, el &tomo de nitrd
geno debe estar sustituido con un grupo, tal como un gru-

po aleohilo, que no sea veactivo con los reaccionanies o

338558

productos de reaccién.

- 6



10

15

20

25

30

13.5.67

‘¢ién con el reactivo Grignerd. Cualquier grupo de blogued

; compuestos equivalentes, que satisfagan las exigencias pa

'ra este agente formador de complejo y disolvente, resulta

i 1a, pregsente memoria. Ya que el compuesto { puede actuar

i
!
i

i

|

de que el oxigeno est4 disponible para donacién de electrd
nes, es decir los electrones "pi" libres presentes en el

ox{geno estdn disponibles para formar enlaces de coordina-

grande en los Atomos de carbono adyacentes al oxigeno del
anillo pueden perjudicar la disponibilidad de estos elec~
trones y la reactividad del compuesto para formar un com-
plejo y ayudar en la reaccibén. Ademis de los compuestos

antes enumerados como apropiados parsz el compuesto Q, otrgs

rén evidentes para los técnicos en la materia a partir de

. tarbién como disolvente, se puede utilizar en la préetica§

- de cste invento un compuesto § que tenga un alto punto de§

fusidbn, pero si este se utiliza como disolvente, el alto '
punto de fusibén (por ejemplo por encima de 90°C) puede -
causar dificultades en la realizacibn de la reaccién.

El reactivo de Grignard, formado por el proce-
dimlento de por ejemplo la ecuacidén II anterior, puede -
estar preferiblemente en lz forme de una solucién de su
complejo con el éter o el compuesto Q, por ejemplo en for
ma de una solucibn de (CsHll)MgX.Q en Q. Por razones de
conveniencia, las ecuaciones se pueden egeribir sin hacer
referencia al éter o compuesto § que puede estar presen-
ted )
| En la préctica del procedimiento de este inven-
0, la reaccibn entre el tetrahalogenuro de estafio SnX

4
y el reactivo de Grignard, por ejemplo (C6H11)MgX, se -

_.-338558
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- e, el (C6H11)MgX puede ser afindido a la mezela de reaccibn

puede realizar en un recipiente de feacciéﬁ ébrspiado.
Preferiblemente, él SnX#, en la cantidad de 975 partes =
(3,75 moles), puede ser afindido junto con un disolvente hi
drocarbonado apropiado, tipicamente un hidrocarburo que ~
tiene un punto de ebullieién de 302C a 1502C, por ejemplo
aproximadamente 13;90, ineluyendo por ejemplo tolueno, hep,
tano, ciclohexano, ete. E1 hidrocarburo puede estar pre—
sente en la cantidad de 1000 a 2000 partes, por ejemplo -
1460 partes. El hidrocarburo preferido puede .ser xileno,
que puede ser afiadido en la cantidad de 10 5‘20 moles, por
ejemplo 15 moles, por mol de SnX4 gque ha de ser consumido
durante la reaccidn. En la realizacién preferida del pro-
cedimiento del invento, el teirahalogenuro de estafio SnX,
v el disolvente hidrocarbonado pueden ser afiadidos al re-
cipiente de reaccibn en la forma de una solucibén de tetra-
halogenuro de estafio en el disolvente hidrocarbonado.

A la mezcla de reaceibn, preferiblemente bien -
Pgitada, que contiens SnX#, se p?eden afiadir lentamente
4530-5210 partes, por ejemplo 4870 partes (11,25 moles),
del reactivo de Grignard'(GGHll)MgX, ineluyendo 3035-3491
partes, por ejemplo 3263 partes de compuesto Q. Tipicamen

n un espacio de 60-210 minutos, por ejemplo 120 minutos.
referiblemente, la mezcle de reaccién exotérmica puede ser

tenida a 25-1052C, més preferiblemente menor de 902C,
por ejemplo a 80°2C. Si se desea, la reaccibn se puede llg
var a cabo a 30-402C. Durante la reaccibn, se puede for-
par el producto (C5H11)38nx junto con un precipitado de -

HgX, de acuerdo con la ecuacién (I) anterior.

Ta mezcla de reaccidn puede ser hidrolizada en-
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_tonces para liberar el producto (C6Hll)3SnX., Tipioamentej

i

est0 se puede realizar diluyendo la mezels a 30-502C, por
ejemplo 402C, con 2000~-2500 partes, por ejemplo 2330 par-
tes de agua, que contiene preferiblemente un electrolito,
tal coﬁo édcido clorhidrico en la cantidad de 2 a 8 %, por
ejemplo 5%, en peso.
Se mede encontrar que la capa orgédnica cue se

separa contiene: (a) disolvente bhidrocarbonado, t{picamen-
te xileno; (b) disolvente~diluyente, tipicamente tetrahi-

drofurano; (e¢) halogenuro de triciclohexil estafio; y (a)

‘el subproducto tetraciclohexll estdb, junto con (e) el sub

X

;produoto dihalogenuro de diciclohexil estafio. Esta capa
i

;orgénica puede ser separada de la mezcla de reaccibn por

!
fejemplo por decantacibén. ILg porcidn acuosa residual puedeE
;incluir cloruro de magnesio en solucién esencialmente acugi
é En la préctica del nuevo procedimiento de este ;
%nvento, la capa de reaccién orgénica separada puede ser

breferiblemente tratada con material cdustico afiadiéndole
?n agente alcalino fuerte, t{picamente hidréxido de pota-
éio, hidréxido de sodio, etc. Freferiblemente, el itrata-
miento con materigl cdustico se puede realizar afiadiendo

bgente alcalino en solucidn acuosa al 5-1005%, por ejemplo

5] 5065, afiadida en la cantidad de 0,2-0,4 partes, por equ'

plo 0,28 partes, por cada parte de halogenuro de 6rgano-g§i

1
|
|
'

tafio en dicha capa orgénica.

El tratamiento con material céustico se puede i

realizar manteniendo en contacto la solucidn céustica y la
%apa orgénica separada preferiblemente dvrante 1 a 4 horas;

por ejemplo 3 horas, y preferiblemente calentando haste - |
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iser separado de la mezecla de reacecibn por ejemplo por filj

‘diluyente, e hidréxido de trieciclohexil estafio, puede ser

252C-752C, ti{picamente 602C. Durante este periodo, el ha-
logenuro de triciolohexilestéﬁo, que puede estar presente,
puede ser converﬁido en un hidrdéxido de trieciclohexil es=~

tafio: i

(CsHll)BSnX + NaQH———)(CGHll)3SnOH + NaCl

Si se desea, se puede afadir aguaradicional 2 la
mezela de reacoibn tratada con material cdustico, en can-
tidad suficiente para disolver el producto salino, t{pica-
nente 2,8 a 5,6 partes, por ejemplo 2,8 partes de agua por
cada parte de sal, que es tipicamente cloruro de sodio.Si
esto es asi, la solucidn saling acuosa puede ser separadas
fécilmente. )

Bl 6xido de diciclohexilestafio insoluble puede

tracibn, para recuperar subproducto de éxido de diciclohe-
xil estafio.
Le mezcla de reaccidén remanente, que contiene

disolvente hidrocarbonado orgénico, compuesto disolvente-

enfriada hasta -102C a 252C, tipicamente hasta 09C, para
realizer la precipitacién de cantidades sustancialmente
estequiométricas de hidroxido de triciclohexil estafio. El
tetraciclohexil estafio presente puede permanecer en solu-
cibn en la mezcla de disolvente hidroecarbonado orgénico
y disolvente-diluyente. .

El hidrdxido de triciclohexil estafio puede ser

recuperado por ejemplo por filtracidén en la cantidad de

900~1100 partes, por ejemplo 970 partes, lo gue represen-

ta un rendimiento de 62-76%, por ejemplo 67%, (basado en

-+ 338558 |
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el estafio). E1 producto crudo puede tener un punto de fu |
sibn de 221-223°C.
T{picamente, el andlisis puede ser tal como se

indica en la siguiente tabla:

Componente Calculado % Encontradoﬁ
estafio 30,82% 31,00%
cloro 0 . 0]

Karl Fischer 4-, 67 4‘, 65

Es un aspecto particular del hidrbxido de trici-
[
clohexil estafio preparado de acuerdo con el procedimiento :

de este invento el hecho de que ew un materisl puro que no

necesita ser tratado ulteriormente o recristalizado. Pue-:

de tener normelmente una pureza de aproximadamente 95% y
comiinmente una pureza mayor de 98%. Puede ser utilizado

‘sustancialmente para cualguier utilizacibn deseada sin ul

terior tratamiento ni purificacién. El an&lisis de infra-:

irojos puede confirmar la pureza del producto.

Se puede observar la préctica de este invento
haciendo referencia al siguiente ejemplo ilustrativo de

una realizacién preferida en que todas las partes son par-

tes en peso, salvo que se especifique lo contrario.

Ejemplo 1.~ En este ejemplo, gue representa la |

bréctica del invento, el reactivo Grignard de cloruro de

ciclohexilmagnesio puede ser preparado cargandoc 545 partes!

de virutas de magnesio en un recipiente de reaccidn que i
puede ser barrido con gas nitrégeno. Se pueden afiedir 621
%artes de tetrahidrofurano junto con una mezcla iniciadora
hue contiene 5§ partes de bromuro de ciclohexilo y 29,6 -

iartes de cloruro de ciclohexilo. A la mezcla de reaccibn

! S
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se puede afladir lentamente una mezela que cbﬁfiéﬁéL2538

partes de cloruro de ciclohexilo y 508§'partes de tetrahi-
drofurano, con agitacién. Duranté la adicién, se ﬁuede

aplicar ¥ manﬁéner caldeo exterior hasta que la témperatu-
ra se eleve hasta aproximadasmente %590. Después de esto,
la reaccibn puede transcurrir exotérmicémente llegando la
temperature del reactor hasta un valor tah alto como 7800
en el curso de 300 minutos. Se puede retirar el caldec ex~
terior y puede continuar adicionalmente la reaccifn duran
te aproximadamente 60 minutos. Entonces, la mezcla de re%g

cibn que contiene 8085 partes de compuesto de Grignard pué

de ser enfriada hasta la teﬁperatura ambiente:

(CqHy1)CL + dig = (CH, ; JMeCl

Se puede preparér una solucidn de carga qye con-,
tiene 975 partes de tetracloruro de estafio y 460 partes i
de xileno; y se puede oargar 25% de ééta mezela (359 parmw
tes) en un recipiente de reaccién, juntamente con 1000 pax;
tes de xileno adicional. |

Ia solucién remanente de tetracloruro de estafio
(1076 partes) y 66% del reactivo Grignard de cloruro de
ciclohexilmagnesio (3246 parfes), puede ser afiadida enton
ces al recipiente de reaccién simulténea— y separgdamente,
durante aproximadamente 150.mimmtos. Durante la adicién,
la temperatura puede subir hasta 802C. E1 34% restante
del compuesto de Grignard (1624 partes) puede ser'aﬁadidc
entonces a la mezcla de reaceibn en un espacio de aproxi-
mademente 90 minutos a aproximadamente 75-802C.

Entonces, la mezclza de reaccidén phede ser mante-

nida entre 75 y 852C, bajo suave reflujo, durante.una hora
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§. snezews

-tiempo durante el cual puede tener lugaer la siguiente re-

;aceidn:

3(C5H11)MgCl + Sn014ﬁ (c 6Hll) 3Sn01 + 3Mg012 :

Ta mezcla de reaccibn puede enfriarse entonces

i
%a 302C¢-50¢C y mezclarse 1uego con 2330 partes de agua, ¥y ;
‘acidificarse entonces con 200 partes de dcido hidrocléri- .
co al 18%. Pueden separarse una capa oOrgénica y una capaé
acuosa. Ia caps acuosa inferior puede eliminarse. Ia oea,--g
pa orgénica, que contiene 1460 partes de xileno, 3490 par-
tes de tetrahidrofurano, y aproximadamente 1200 peries de;
cloruro de triciclohexilestafio, asi como menores centida-

des de diclorurc de tetraciclohexilestaiio y diciclohexiles
tafio pueden caustificarse mezelando con 420 partes de una

disolucidn acuosa al 50% de hidrdxido sbédico. Lz reaccibn
puede realizerse a 60°C, durante tres horas, en cuyo tiem

po puede producirse la siguiente reaccidn:

(¢ )33ncl + NaOH __)(06H11)3Sn0H 4+ NaCl

6"11
Al final de tres hores de reaceiln, se puede ob-:
Fervar un precipitado de cloruro de sodio y 6xido de dici-;
clohexil estafio. Entonces se pueden efladir a la mezecla 1
ae reaccidn 60% pertes de agua, gque pueden ser suficientes:
para disolver el cloruro de sodio precipitado. Ia capa E
orgénica superior, que contiene un precipitado de 6xido - ;
de diciclohexil estafio, puede ser decantada desde la solu-i
cidn acuosa inferior que contiene cloruro de sodio. Ila ca;

ya orgénica puede ser filtrada para producir subproducto

538558

- 13 -

de bxido de diciclohexil estafio.



La solucibn orgénica remanente puede sexr enfrn.ag
da hasta 02C-102C, para precipitar hidréxido de triciclo-
hexil estafio. Ia filtraeiép puede permitir lograr 9%0 -
parﬁeé en peso de hidrdxido de triciclohexil estafio (67,4&
5 de rendimiento) con un punto de fusibn de 221,5-223°C (Loé
datos de la bibliografia son 220-2222€). El1 andlisis de
este producto puede indicar que es de una purgéa de 99,7%.

El contenido de estafio puede ser de 31,00%; el contenido ;

b

de cloro puede ser de O%; y Karl Fischer, 4,65%.

10 ; Aunque este invento se ha descrito haciendo re~i
ferencia a ejemplos ilustrativos preferidos, resultard evi
Edente para los técnicos en la'materia que se pueden reali{
'%zar diversos cambios y modificaciones en el mismo, que qg%
tren dentro del alcance de este invento. ‘
15 La presente solipitud gue corresponde a la pre-'
sentada en Estados Unidos de América el 29 de larzo de -
1.966, bajo el ném. 538.219, se acoge a los beneficios del
‘articulo 51 del vigente BEstatuto sobre Propiedad Industrial.

20 Los puntos de invencién, propia y nueva que se :
presentan para que sean objeto de esta solieitud de Paten%

te de Invencidn en Espatia, por VEINTE afios, son los si-

guientes:

" 1.~ Un procedimiento para preparar hidréxido de :

25 triciclohexilestafio (05H11)3sn0H’ que comprende mantener
juna mezela de reaccién que contiene halogenuro de oiclohef

x1lmagne51o (06 Nigx y tetrahalogenmuro de estafio SnX en

- u-938558
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la relacibén molar de 3:1, en que X es un halbgenuro acti-
vo seléccionado del grupo que consiste en cloruro ¥y b;o-

muro; mantener en dicha mezcla de reaceibn; (a) un disol-
lvente hidrocarbonado y (b) un compuesto disolvente-diluyen

5 te seleccionado del grupo que comsiste en un éter alifiti-

co, tetrahidrofurano, tetrahidropirano, 2—metil—tetrahid322

| furano, 2-etoxi tetrehidropireno, tetrahidrofurfuril etil |

§ter, dihidropirenc, y N-metil-morfolina; mantener dicha

émezcla de reaccidn durante tiempo suficiente para formar

10 fhalogenuro de triciclohexil estafio (C6Hll)3SnX; mezclar
‘dicha mezecla de reaccibn y medio acuoso para hidrolizar
‘de esta manera dicha mezcle de reaccidn; separar de dichaf
‘mezela de reaceidn hidrolizads una capa orgénica que éon~’
}tiene disolvente hidrocarbonado, dicho disolvente-diluyen
15 te, y dicho halogenuro de tricieclohexil estafio (C6Hll)3SnX;
tratar con material céustico dicha capa orgénica, para for
zar de esta maners solucibn orgénica de hidréxido de tri-
ciclohexil estafio; separar dicha solucién orgénica; enfriar
dicha golucién orgénica seperada, para precipitar de esta -
20 Emanera hidréxido de triciclohexil estaiio; y reduperar 4di- -
écho hidréxido de triciclohexil estafio.
; 2.- Un procedimiento para preparar hidréxido def
§triciclohexilestaﬁo segin la reivindicacibén 1, en que X eé
Ecloruro. g
25 ! 3.~ Un procedimiento para preperar hidréxido de;
gtriciclohexilestaﬁo segin la reivindicecidn 1, en que sé ;

! ,
imantiene dicha mezcla de reaccibn a 25-105¢C durante dicha
freaccién.

% 4.~ Un procedimiento para preparar hidrbxido de
30 f'briciclohexiles‘caﬁo gsegin la reivindicacidn 1, en que di-

.cho disolvente hidrocsrbonade es xileno.£ ¥ E% ES {3
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'cho compuesto disolvente-diluyente es tetrahidrofuranoc.

‘|triciclohexilestafio segin la reivindicacién 1, en que di-

;trlcchOhe rilestalio, Que comprende mantener una mezcla de

-reaccibn que contiene cloruro de ciclohexil magnesio y tg

‘rg, formar cloruro de triciclohexil estafio; mezelar dicha

‘xileno, tetrahidrofurano y cloruro de triciclohexil esta-
iﬁo; tratar con material cdustico dicha capa orgénica, pa-

lra formar de esfa manéra solucién orgénica de hidréxido

5.~ Un procedimiento paras pn@?g%ar hidréxido de

triciclohexilestafio segin la reivindicacibn 1, en que di-
6.- Un procedimiento para preparar hldr6de0 de

cha solucién orgénica es enfriada hasta -10°2C g 25°C du~
rante la precipitacién de hidréxido de triciclohexil esta
fio. ‘

7 - Un procedimiento para preparar hidrdéxido de

tracloruro de estafio en la relacién molar de 3:1§ mante-

‘ner dicha mezcla de reacclbén durante tiempo suficiente pa~

L1

mezcla de reaccibn com medio acuoso, para hidrolizar de :

esta manera dicha mezcla de reaccidn; separar de dicha nez

.¢la de reazccibn hidrolizads uns capa orgénica que contiene

de triciclohexil estafio; separar dicha solucidn orgénica;
enfriar dicha solucién orginica separada, para precipitar
de esta maners hidréxido de triciclohexil-estafio; y recu~
perar dicho hidréxido de triciclohexil-estaifin.

8.- Un procedimiento para preparar hidrbxido de

triciclohexilestafio.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que an-

tecede y para los fines que se han especificado.
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; Esta Memoria consta de diecisiete hojas escritas

& méguins por una sola cara.

Madrid, 2 0wy
P.A.
07 Elzafunn
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