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MEMORIA DESCRIPTIVA

La presente invencidn se refiere a un procedimiento
para obtener carboxilatos de estafio~-TII (Sn~II), permitiendo
conseguir elevados rendimientos y evitar la oxidacidén de

esos compuestos de estafio-II a estafio~IV (Sn-IV). - = = = = - -

El referido procedimiento se caracteriza por el
hecho de partirse de sales hidrosolubles de Sn-II, tales
como el sulfato o clbruro, que se precipitan en solucidn
acuosa diluida en un 4lcali tal como hidrdxido alealino,
carbonato alcalino o amoniaco, siendo lavado dicho precipi-
tado y tratado con un exceso de dcido carboxilico volatil
y soluble en agua, tal como dcido acético o férmico, afiadien-
dose seguidamente el dcido carboxilico del que se trata de
lograr el caboxilato de Sn-II, tal como &dcido 2-eyilhexoico,
decido nafténico, deido oleico, dcido estedrico 4 dcido
p.terbutilbenzoico, siendo seguidamente destilados el agua
y el dcido voldtil, con eliminacidn de los dltimos restos

con arrastre de vapor, filtréndose finalmente en caliente

el carboxilato de Sn-IIl para eliminar impurezas. - — - - — = -

Andlogamente, segun otro proceder, se parte de clo-

ruro de Sn-II para obtener di-2-etilhexoato de Sn~Il. = = - -

Otros objetos y caracteristicas de la invencidn se
irdn dando a conocer en detalle a lo largo de la descripeida
que sigue, la cual, dado su fin primordialmente ilustrativo,

deberd ser interpretada como desprovista de todo alcance
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limitativo respecto a la amplitud de la proteccidn legal

gue se solicita. — = = = = = = = 4 - - - - e e e - - - -

De acuerdd con la-anterior exposicién de ideas, el
desarrollo del nuevo procedimiento tiene lugar como sigue.
Se parte de una sal soluble de estafio IT, como el cloruro,
que se disuelve en agua hervida previamente para evitar la
accidn del oxigeno disuelto. El aparato se somete al vacio
y se normaliza la presidén con nitrégeno. Una pequefia corrien-
te de este dltimo se mantiene a lo largo de todo el proceso,

evitando asi el efecto del oxigeno del aire, - = = = = = - - -

En frio y con buena agitacidn, se afiade una solu-
cidn de hidrdxido o carbonato sdédico, hasta su total preci-
pitacidn. Debe evitarse el exceso de hidréxido pues redisol-
veria el precipitado. Puede hacerse esta operacién regulando
el pH de modo gue no sea superior a 9., Seguidamente se deja
sedimentar el hidréxido de estafio~II o el carbonato bésico.
Las aguas se sifonan y desechan, siendo conveniente lavar el
precipitado una o méds veces, con agua hervida previamente,
lo gue se hace "in situ" en el mismo aparato. Cuando las
aguas estén casi exentas de cloruros, se sifonan por ultima

vez, procurando dejar el precipitado lo mds escurrido posi-

Seguidamente se afiade dcido acético suficiente pa-
ra disolver el hidrdéxido o carbonato de estafio-II, lo que
requiere un notable exceso, siendo preferible operar en ca-~.
liente, o sea entre 60 y 8690, lo que facilita la disolucidn.
Con esto queda una solucidn de acetato de estafio-II en 4cido

acético y agua, = = = - = - = = - — - e e e e
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A continuacidn se afiade el dcido carboxilico en
exceso (10-20%), y se destila el agua y el acético exceden-—
tes. Cuando la temperatura de la mada glcanza los 1302, se
procede a destilar en vacio, llegéndcse finalmente a -1502¢
y & un vactio de 10 mm Hg. Se va destilando el dcido acético
del acetato de estaﬁo—li que es desplazado por el &dcido
carboxilico mids fijo. Pars eliminar los Ultimos restos de
dcido acético, se introduce finalmente una pequefia cantidad
de vapor de agua desaireado, el cual arrastra el poco dcido
acético residual y algo de dcido carboxilico en exceso. Des-
pués se deshidrata a vacio, se filtrs el producto y se es-
tabiliza con algin antioxidante habitual, por ejemplo el
pster-butil-catecol, lo éue garantiza su mejor estabilidad

frente al oxigeno atmosféricos = = = =~ = = = =~ = = = = - - ~

A continuacidn se expone un ejemplo prdctico de

ejecucidn del presente procedimiento. — — — = - = = = — — - =

EJENPLO ¢ En un aparato provisto de un buen agi-
tador, refrigerante para destilacién, sistema de vacid,

tubos abductores de nitrdgeno y vapor, se cargan 225 kg de

" cloruro de estafio~II dibidrato, con un contenido minimo de

Sn-II del 51% y 1000 1lts. de agua previamente hervida. Se
efectia el vacio y a continuacidén se inicia el paso de una
corriente de nitrdégeno de unos 250 1ts/hora. Alcanzada la
presién normal se abre el aparato y se inicia la agitacidn,
afladiendose lentamente una solucidn de hidréxido sddico al

10/ hasta alcanzar un pH=9, requiriéndose wnos 800 kg. - - -

oe deja decantar y se sifonan las aguas sobrenadan-

tes, se introducen 3000 litros de agua hervida y se repite
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otra vez el lavado con 1500 litros de agua hervida. Ahora
quedan en el aparato unos 800 litros de agua y precipitado,
agregéndose 250 kg de dcido acético glacial y se calienta

a 609C, aporténdose después 390 kg de dcido 2-etilhexanoico.

Se inicia shora le destilacidn de las aguas, las
cuales tras notable cantidad de dcido 2-etilhexoico que se
decanta y reintegra al aparato. La corriente de nitrégeno
no se interrumpe en ningin momento salvo en las decanta-

ClONES. = = = = = = = = = = = - - - —mm - - - - - -

Una vez la temperatura de la masa alcanza los
1202C, con lo que la cantidad de agua que destila disminuye
considerablemente, se inicia la destilacidén a vacio. No se
réintegra dcido 2-etilhexoico, mientras que cuando se al-
canzan los 1509C a un vacio de 10 mm Hg y apenas se destila
nada, se inicla el arrastre de vapor de agua para eliminar
restos de &4cido acético que pudieran quedar, y el exceso de
decido 2-etilhexoico. Interrumpido el arrastre, se deja secar
la masa a 1508C y 10 mm Hg. durante unos minutos; seguida-
mente se enfria a 9082C, se agregan 500 gr. de p.ter-butil-ca-
tecol y se filtra a 902C. Con ello resulta el di(2-etilhexoz-
to) de Sn-II con un contenido de Sn-II del 29-30% y un con-
tenido de Sn-IV inferior al 1j/. Los rendimientos sobre el

Sn~-II del cloruro de estafio de partida, son superiores al

Descritas convenientemente las ceracteristicas de
la invencién, se hace constar gque en la misma podrén intro-
ducirse cuantas variantes de detalle pueda aconsejar la ex-
periencia, siempre Que con ello no se modifique la esencia-

lidad de la misma que es la que se resume y concreta en las
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reivindicaciones que siguen. ~ = = = = = = = = = = = = - -

N o0 T A

Se declaran de novedad y propiedad para BEspafia,

sus territorios y plazas de soberania, las siguientes: -~ - -

5. BREIVINDICACIONES

l.~ Procedimiento para obtener carboxilatos de
estafio-II, caracterizado por el hecho de partirse de sales
hidrosolubles de estafio~-II (Sn~II), tales como sulfato d
cloruro, que se precipitan en una solucidén acuosa diluida
- 10. en un dlcall, tal como hidrdxide alcalino, carbonato alca-
| lino o amoniaco, siendo lavado dicho precipitado y tratado
con un exceso de 4cido carboxilico voldtil y soluble en
agua, tal como dcido acético o férmico, afiadiéndose seguida-
mente el dcido carboxilico del gque se trata de lograr el
15. carboxilato de estafio~II, tal como dcido 2-etilhexoico, &dci-
do naftériico, écido oleico, dcido estedrico o &cido p.terbu-
tilbenzoico, siendo seguidamente destilados el agua y el
dcido voldtil, con eliminacién de los vltimos restos por
arrastre de vapor, filtrdndose finalmente en caliente &l

20. carboxilato de estafio~II para eliminar impurezas. - - - - - -

2.- Procedimiento para ohtener carboxilatos de
estafio-II, segin la reivindicacién snterior, caracterizado

por realizarse el proceso partiendo de cloruro de estafio-II.

3.~ "PROCEDIMIENTO PARA OBTENER CARBOXILATOS DE
25. BSTANO-II", = = = = = = = = = = = = = — o e m e o

Todo ello tal como se describe y reivindica en



la presente memoria que consta de siete hojas, foliadas y

mecanografiadas por una sola de sus caras.

MADRID, 2 OCT. 570
P.A. M. CURELL SUNOL
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