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Extracto de la descripeibn.- Esteres de mercap-

todcido de orgenc esteio estables se preparan condensan~
do un halogenuro u 6xido de organo-csiaiio con un éster

de un mercaptodcido en unz mezcla de reaceidn que contie-

ne al menos 6C% de un disolvente orginico inerte, tal co-
i

mo benceno, tolueno, trementinas 0 esencias minersles, me-
1]

tenol y similares. Los compuestos de organo-estaiio prepa-:

rados de esta manera permanccen esiables durante muchos

meses, mientras que los preparados en mezclas de reaccién;

menos diluidas emperimentan descomposicidn al almacenar

[

i
durante un periodo de tiempo tan corto como un dfa. %

: Bate invento se refiere a un procedimiento pa-

. ra la produccibn de derivedos de organo-esisiio de compues—
' o8 mercapténicos. Mis particularmente, se refiere a un
}procedimiento para la produccidn de ésteres de mercapto-

I4

acidos de organoesiaiio estables.

F N

Los ésteres de mercaptodcidos de organocestaiio,
%que gon productos de condensacidn de ésteres de mercapto-
qécidos con halogenuros u Sxidos de organoesiaiio, son co~
Knoci&OS por ser excelentes estabilizadores para composi-
ciones de resines de halogenuro de vinilo, Ia preparacidn

de estos compuestos y su utilizacidn en calidad de esta-

ot oy A o € A b iR e S (S ) Gt R W8

;bilizadores para composiciones de resina de halogenuro
éde vinilo estdn descrites con detalle en la putente UBA
52.641.588 (Leistner and Knoepke), en la patente USA
%2.641.596 (Leistner y Hecker), y en la patente USA 2648650
;(Weinherg y Johnson). La utilizacidén de estos compuestos

en calidad de estabilizadores pars resinas de halogenuro

 Ge vinilo ha estado limitada en un alto grado por su ineg-

tabilidad. Al reposar durante un periodo de tiempo tan

e
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corto como un dia a la temperaturs ambiente, los ésteres
de mercaptodcidos de organoestaiio preparados por 1los pro=
cedimientos antes conocidos comienzan a descomponerse pa-
ra formar tioglicolatos cristealinos y otros compuestos
que no son Utiles como estabilizadores para composicionesi
de resinas de halogenuro de vinilo. Se han propuesto di-~
versos materiales en calidad de agentes de conservacidn |

para los ésteres de mercaptoicidos de organoestaiio, pero

ninguno ha probado wer enteramente satisfactorio para es=—|

te £in. Por ejemplo, Hecker en la patente USA 2.789.963

' deseribid que la adicidn de sales de metal polivalente

de calcio o naftenato de zinc, & un éster de mercaptodci-!

;
|
i
- de dcidos carboxilicos débiles, tales como 2-etilhexoato g
i
!
!

do de organoesteiio inhibird su descomposicién al almace-

nar. Infortunadamente, sin embarzo, la adicidn de estas

; sales tiene un efecto desfavorable sobre la aptitud de

los ésteres de mercaptodcidos de organocstalio para esta-

bilizar composiciones de resinas de halogenuro de vinilo.

i De acuerdo con este invento, se ha encontrado
que la estabilidad de ésteres de mercaptodcidos de orga-
noestaiio puede ser aumentads sustancizlmente llevando a
cabo su preparacién en mezclas de resceidn que contienen

' al menos 60 en peso de un disolvente orgimico inerte.

+

éUh éster de mercaptodcido de organocestaiio preparado de
?esta maners puede ser almacenado usuelmente a la tempera- !
Etura ambiente durante muchos meses sin el desarrollo de
émés de una pequefia cantidad de un precipitado cristalino
éen él.

é Los ésteres de mercaptodcido de organoestatio
%qps pueden ser estabilizados de acuerdo con el procedi-
|
i
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miento de este Invento incluyen los descritos en la paten—

i
te USA 2.641.588, en la patente USA 2.641.596 y en la pa~-|

tente USA 2.648.650. Estos compuestos tiemen la Férmuls
estructural

RMmSnX4~n

. en que R representa un grupo alcohilo, oxialcohilo, sri-

{
1 lo, oxiarilo, aralcohilo o eciclomlecohilo, X representa
%un éster de un mercaptodcido que tiene de 2 a 6 Stomos !

i
. de carbono, cuyo dtomo de azufre estd unido al dtomo de
f "

10 i egtaiio, y n representa un nimero dentro del margen de 1

11
H

!
ia 3. Tlustrativos de estos commpuestos son los-siguientes:%
;tris—(ciclohexil~tioglicolato) de monobutil-estazfio, bis i
E(hexil tioﬁroPionato) de dibutil-sstafio, biz(bencil tio-
zbutirato) de dioctilestatio, bis(isoocctil~tiobutirato)

x

15 . de diciclohexilo, butilfiovalerato de frifenil estaiio,

“bis-(fenil tiocaproato) de diienilestefio, y similares.

‘Un grupo preferido de estos compuestos de organoestaiio
‘tiene la f£oérmula estructural:

i

E
t
!
:
20 | RO, Sn(SCH,COOR')4 - n §
i
_en que RO representa un grupo alcohilo que tiene de 4 a 8%
" 4tomos de carbono, R' representa un grupo alcohilo, arilo%
‘aralcohilo, alcohilarilo o cicloaleohilo, ¥ n representa

25 Eun mimero dentro del margen de 1 & 3. Estos incluyen bis'

(butil tioglicolato) de dibutilestafio, isooctil tioglico-

.

tlato de trihexilestafio, tris(bencil tioglicolato) de oo

%tilestaﬁo, bis(tolil tioglicolato) de dioctil estaiio, bis |
;(oiclohexil tioglicolato) de dibutilestafio, y similares.

30 %El procedimiento de este invento tiene interés particular
|
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para lo proparacidn do bis(ioooetil tiloplicolute) do di-
butilestaiio.

La reaccidn mediante la cual se prepur: bis(isoﬂg

til tioglicolato) de dibutilestaiio puede ser reprecentada

5 | por la sigulente ecuacidn:

! ) g i
(C4Hg)oSn0 + 2(HSCHyCO0CgH 7 )= (CgHg ),5n(SCH,CO0CgH, 7 )241?20

! En la préctica de cste invento, se prepuran és-

13
: teres de mercaptodcidos de organcestaiio estables conden~

10  sando halogenuros u fxidos de organoesteiio con ésteres

+
1
]
|
|
. . . |
: de mercaptodcidos a temperzituras elevadas en la presencia |
i

"de unu cantidad sustancial de un disolvente orzdnico iner-

‘tes Si se ha de obtener un producto que permaneceri esta-

i

‘ble al almecenar durante al menos varios meses, ia mezclaﬁ

15 de reaccidén en que dste se prepera debe contener aproxi-

‘madamente 605 o mds en peso de un disolvente orgdnico iner-

)

cte. Cuando se utilize menos de este cantidad de disolvenw=

i

{ te, el producto no tiene la estzbilidad requerida. Es ge-
i

{ . .

‘neralmente antiecondmico preporar los compucstos de orga-

i

20 %noestaﬁo en una mezcla de reaccidn que contiene mas de

faproximadamente 90% de un disolvente orgdnico. !
.
Entre los dimolventes orgdnicos ineries que pueJ
?aen utilizarse como medio pars ests reaccidn de condensa-
| cibn, estdn hidrocarburos slifiticos y eromdticos, alcohod
25 les, éteres, ésteres, cetonas y similares, por ejemplo
. benceno, tolueno, xileno, hexano, trementinas o esencias
minereles, nafta, metanol, etanol, acetona, metil isobu-
til cetona, acetato de metilo y cellosolve.
La reaccidn de condensacidén se lleva & cabo nor-

30 melmente calentando la mezcla de reaccidén que comprende

30010068 - 5 .
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un éster de mercapiodcido, bxido o cloruro de orpgancesta- i

o

fio, y disolvente orgénico a una temperatura entre aproxi-:

;madamente 502C y la tewperatura de reflujo de la mezcla

{¥ eliminar por destilucién azeotrdpica el agua producida
%por la recccidn de condensacidn. Cuando se ha completbado
fla reaccidn, el disolvente puede ser separado desde el
%producto por cualquier medio aproplado. Esto puede reali—%
gzarse, por ejemplo, evaporando el disolvente a tem@eratu-i
.rag elevadas bajo vacio. EL éster de mercaptodcido de or=

i ganoestatio puede ser utilizado acto seguido gin purifica-

?cién adicional en calidad de estabilizador para compogi-
‘ciones de resinas de halogenuro de vinilo. :
| El invento es ilustrado adicionalmente por los
;ejemplos que siguen. En estos ejemplos, todas las partes
éson partes en peso.

: Ejemplo 1.- Una mezcla de 575 partes (2,79 m°1939
éde tioglicolato de isooctilo, 347,2 vartes (1,395 moles) !
ide 0xido de dibutilestafio, y 1350 partes de benceno fue |
'calentade & su tenperatura de reflujo (80-852C) hasta quei
‘se hubieron eliminedo de ella 24,5 portes de uwgua por des~§
itilacién azeotrdpica. Ia mezcla de reaccildn, que contenia é
.60% en peso de benceno, fue calentada acto seguido a 859Q/§

i30—43 mn de Hg, pars eliminar el disolvente. El producto

i 3 -
:dibutilestaiio obtenido era un licuido transparente e ine
!

‘coloro, el cual después de un almacensmicnto de 4 meses

la la temperatura anbiente contenfa unae cantidad wuy peque-.

;
: |
‘fue enfriado y filtrado. El bis(isooctil tioglicolato) de ;

3

1

Hia de un precipitado blanco cristalino. i
: }
t
{

Bjemplo comparativo A.= Una mezcla de 639 par-

tes (3,10 moles) de tioglicolato de isoocctilo, 386 partes

¥
1

—6-

—— e 4 b £t i
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(1,55 moles) de 6xido de dibutilestafio, y 1220 partes de
benceno fue calentada a su temperatura de reflujo (80«
852C) hasta que se hubicron eliminado de ella, nor desti-

lacidn azeotrdpica, 27,0 partes de agua. Ia mezcla de reac-

cién, que contenia 55% en peso de benceno, fue calentada |

‘a 852C/30-43 mm de Hy pare eliminar el disolvente. El pro%

!
i
!

lato) de dibutilestado obtenido era un liquido trunsparen=
)

ducto fue enfrizdo y filtrado. El bis(isooctil tioglico-

i

‘te e incoloro, el cuzl despuds de un almacenamiento de dos

i semanas e la temperatura ambiente contenia una grén canti-
ydad de un precipitado blanco crigitalino.

3
i
; Ejemplo comparativo B.- Una mezcla de 2564 par-g
‘tes de tioglicolato de isooctilo, 1548 partes de dxido E

i

!
‘de dibutilestalo, y 1560 partes de benceno fue calentzda
‘a su temperatura de reflujo (90-952C) hasta que se hubie-

\

“ron recozido por destilucidn azeotrépica 109 nartes de

‘agua. Lo mezcla de reaccién, que contenia 285 en peso de

ibenceno, fue calentada acto seguido a 909G/37-58 mm de Hg
ipara elininar el disolvente. El producto fue enfriado y

' filtrado. Bl bis(isooctil tioglicolato) de dibutilestafio

'obtenido era un liquido transperente e incoloro. Después

'

'de almacenar durante 3 dias a la temperatura embiente, es-
"te producto contenia una gran cantidad de un precipitado

iblanco cristalino.
)
| . .
! Tos términos y expresiones que se han engpleado
1
i
zse utilizan como términos de descripeiém y no de limdita-

s

;cién. En la utilizacion de dichos términos y expresiones
‘no hay intencidn de cxeluir cuale€squiera equivalentes de
!
ilas caracterizticas wostradas y descritas o norciones de

! . . . .
‘las wismas, pero se admite que son posibles diversas mo-

i
i
!
i

»
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diricaciones dentro del alcance del invento reivindicado. ;
La presente solicitud que corresponde a la pre-
gsentada en los Estados Unidos de América, con fecha 5 de

Octubre de 1967, bajo el mimero 672.954 se acoge 2 los be

i
H
]
§
i
!
i
¢
{
¥
i
i
H
|
-
)

neficios del articulo 51 cel vigente Estatuto sobre Fro- :

pledad Industrial.

WOTA

Los puntos de Invencidn propia y nueva que se

presentan para que sgean objeto de la presente solicitud

N

@e Patente de Invencidn en Ispafia por Veinte aiios, son

los siguientes:

12.~ Un procedimiento pars la produccidn de és—:
teres de mevcapiodcido de organoestalio gue tienen la es- |
tructura

Rn Sn X4-n

en gue R representa un grupo alcohilo, oxialcohido, arilo
oxiarilo, aralecohilo o cicloalcohilo, X represcnta un és~
ter de un mercaptodcido que tiene de 2 & 6 iltomos de car-
borno, cuyo Atomo de azufre estd unido al dtomo de estafio,
¥ 1 represente un mimero dentro del margen de 1 a 3 por :
la condensacidn de un éster de un mercaptoicido con un |
halogenuro n 6xido de organoesiafio en un disolvenie & tem-—

peraturas elevadas, caracterizado por la mejora que Com=

:prende condensar dicho éster de un mercapiodcido con dichd

i
halozenuro w 6xido de orgonocestaio en una wmezcla de reace .

;
i
-G - i
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cién que contiene al menos 605 en peso de un disolvente
organico inerte.

22.- Bl grocedimiento de la reivindicacién 1,
en que la mezcle de reaccion contbiene aproxipadamente 60%

a 90% en peso de un disolvente orginico inerte.

32,~ Bl grocediniento de la reivindicacidn 1,

en que el éster de mercaphodcido de orgonoestalio ¢s bis

(isooctiltiozlicolato) de dibutilestaiio.
I 42,.~ El procedimlento de lo reivindicacidn 1,

‘en que el disolvente orginico inerte es benceno.

52.- Un procedimiento para la produceidn de Es-
. teres de mercaptodcido de organo-estafio.

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

b

. fecede y pura los iines que se han especificado.

i

Egta Lemoria consta de nueve hojse eccritas a

;méquina PO una so0la cara.

I'v"'r" 1.d boes s
wdrid, Y

P.A.

&b

| PS0/,
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