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PROCEDINIEIIO PARA PREPARAR COMPUESTOS DE ORGAROBSTANO.-

ca

o/ 4 m’am’e THE PROGT}:.R & GAMBLE CudPANY, entidad norteamericana,
residente en 301 Eagt Sixmh btreet, Cincinnati, Ohio
| 4saoz EI:. UU. de 4.

. Esta invanoién se relaoiona con un procedimiento
Tfpara preparar nuevos compuestos de organoestaﬁo que t;e-
,inen propiedades pesticidas ¥ herbicidaa.r'

: ‘Bl deseo de controlar o erradlcar plagas de in-

, _5.,}’f ._;sectoa y organismos causantes de. enfermeaades comunes
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'y fuﬁgicidas y que_estén especiglmente adaptedos pura tal

| das no son adeouado§ para utilizarse en cultivos de alimenw

cosechas despuds de su spliocacién,

ﬁaplicaciénlOOPendienteide Peterson, titulada “"Preparation of

Organotin Compounds”, Ne. de Serie 158,528, . registrada ol 30

.métoqo -para su reparscién. Tn objeto adicionsl es proveer

'-;nugvos conpuestos de;sqlfoleno y sulfoleno organocestafio-subg—

estd olaramente aceptado. Por tanto, los eompﬁestos que po-

seen propiedudes insschicidas, acaricides, bacteriostéticas

control o_arr&diéacién son de pérticular impo¥tancila, _

- e necesidad de comtrolar o de erradicsr vegete-
¢idn indeseabls, por ojemplo las hierbas malas de los campos
semﬁrados ds cosgechas crecientes, por medio de herbicidas
quinmicos, es tambidn claramehte» acei)'bada. Dicho control qui-
mico delicreciﬁiento de vegetacidn indeseable o5 mds eficicn-
te ¥y menos costoso  que el control manuel. Sin embargo, el !
control quinico dé las hierbas melas en presencia de cqséphas
cultivadas-de productos elimenticios he sido tembidn entox-

pecido debido a,#aribs factores. Por ejempio, muchos herbici-

tos debido'a_los residuos téxicos que permsnecen sobre las
Ciertos compuestos de organoestafio han szdo prev1a~
mente revelados para utllizarse como pestmcldas, herbicidas,
y slmllares, véase la aplicacién copenalenbe de Peterson
txtulada, "Novel Organotzn Compounds", Serle No. 164 941,
regisirada el 21 de Julio de 1.971. la preparaclén de cler*os

compuestos de azufre de organoestaﬁo,esté descrita en la

de- Junlo de 1971.
Muchos ‘coupuestos de organoestaﬁo uilles gon rela-
*ivaﬁeﬁte costosos ¥y es un objeto de esta 1nven016n proveelr

compuestos de orgenoestefio relativamente poco costoscs y un
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. e8 proveer compogiciones pesticides .que contienen los nue-

_piagas, tales como les hierbas malas,'y organismos bacteria—

s;.gue .

; ejgmplo, metilo, etilo, nppropilo, iso-propilo, n~butilo,

"iséQﬁutilo, amiio, iso—amilo, hexilo, n~octiid, n—~dodecilo,

' ﬁyteﬁfﬁdecilo), arilo (por ejemplo, fenilo, naftilo), arilo
§ubstituido {por ejemplo, ;g—métoxifenilo, _p~tolilo, B—éléro-

~de l hasta 14 étomos de carbono epoximedemente, arilo, o h:l.-
drégeno.
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tituidos los cusles son \itilee como inseetici&ae, aoaricl— ;

]

das, baoterioestétos, fungicidas y Herbicideas. Otro objeto

vos compuestos de sulfoleno o shlfolaﬁo;organoestaﬁo—substi-
tuidos. Afn otro objeto es proveer mueves composiciones y

nétodos que sean efectivos para combatir insectos y otras

nos y fungosos. Estos y otros objetos se obtienen mediante egta

invenci6n como 8o haré eviderrte de lo que se revela en lo gue

Los nuevos compueétos de gwlfoléno o sulfolano or—
genoestafio~substituidos, de ’La i)reSenbe invencidn, son de

les fémula.s siguientes. _ ]

'-R; Rt R R!
N /
SnRy ¥ / - SnR !
| EYS i
3—ﬂ.aémero ~ sulfolanos :

en donde cade R es seleccionado dbl grupo que consiste en &l-

quilo con 1 hasta 14 é‘b_qmos e carbono aproximademente (po

féhﬁo, o-metoxifenilo), y cada R' es alquilo conteniendo

'E1 procedimiénto de- este invencién comprende hacer
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3;,';':~~.preparados haciendo reaccionar compuestos 3-sulfolencs con wn

regceionar un eompuesto de organoestaﬁo amina de férmulsa:
(R3Sn)xNR" -en donde x es wn qﬁmero entero d¢ 1 haute 3,

R represents lo'mismo que arriba en la presente, y cada una
de lag R" es seleécionadgidei grupo consistente en alguilo
(¢y a.clo) o hiaiﬁéeno, con un_dompuesto sulfoleno o sulfo- -
lano de fémula: .

:f.'en aonde Rt represenxa lc mismo que sxribe en la presente, par

ra. dar los organoestano-3—sulfolenoa ¥ sulfolanos organoestam

o—substltuidos-del tipo revelado arribe en la presente, res—
pectivamente. ' e

.~ Ios compuestos organoestaﬁo-3-sulfoleno de esta

invencidn pueden preparsrse por varlos nétodos. Por ejemplo,
los 3—sLlfolenos pueden transformarse en compuestos metélicos
mediante cualquieqa de los agentgs comunes donenies de meta-
les (por ejemplo, n=butil-litic) para proveer los correspon-
dientes derivedos metdlicos de sulfoleno los cuales: pueden

subsecuentemenie ‘hscerse reaccionsr ¢on un halure de triorge-

: _noestaho. an embargo tales procesos requieren el uso de tem-

peraturas de reacelén extremadamente bajas y reactzvos ¥ equi=

) po costosos.

De acuerdo con la presente invencidn, los compues~—

t tos 1soméricos organoestaﬁo sulfolenos de esta invencidn son

H
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-(R3Sn)th" + x 2%>-a n33+ nR3 iséme
, o S _
+ Rg_xNH
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compuesto organcestatio emine de acuerdo con el esquews si- i

guientet

R :RV

1

en donde R, R' y R" representan 1lo que se ha-ﬁefinido arriba
en 1a presente. Las trialquilestafio aininss (Cy—Opy) son pres
feridas en este proceso, ¥ las tributilestafio amines 86n ey-
pecislmente preferidas, Los compuestos orgenoestafio sulfole~
nos substitﬁidos.ae'preparén-en forma similsr usendo una orga~
noestafio emina y un compuesto sulfolano del tipo descrito érxg
ba en la presente. , '_ '
Los compuestos organoéstaﬁO'aminas usados en el pre-
sente proceso pueden preparsrse Hhciendo reaccionar las sales |
de metal alcalino de emonisco ¥y aminas primerias y secundarlus
con haluros de triorgenoestafio, por ejemplo, fluoruros, cloru-
ros8, bronmuros y yoduros'dé triofgandestéﬁo, los cuales estén
disponibles comercialmente. Lae seles de metal alcalino de 1l.s
aminas primerias y secunderian y de amoniaco son preparadas
haciendo reaccionar dichas aminas con los metales correspon-
dilentes de ls menere bién conocide por aguellos expertos en el
arte. -Por ejemplo,'el amoniaco reacclionard con s80dio pars dar
soaa amlua, la cual, a su vez, reeccionard con un haluro de
trlo:ganoestano pare preparar la organoestafic amina corres-

pondienxe. e dimetilemina reacclonaré con 1litio metélico en

presencid de un dieno conjugado tal como buiadieno para formay
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1luro de triorgancestafio para fome.r el oompuesto N,N-dimetil-

| soddio, potas:l.o, rubidio, h's cesio, én donde R ¥ R represen‘tan'

- q_uiei' "cbmpues-bo nitrogenado teniendo un enlace N-H capaz de
-reacclonar con un agente donante de metal para i’o:cmar wa sal

V. de amine de metal alcalino es adecuado para preparar las orga~

. usadas en este proced:l.mlento incluyen metilaming, dimetilami-

e

Y
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1litio dimetilemide, la cual, a 'E)u vez, resccions’ 'con un ha~ |

ammoorga.noes‘haﬁo. Altemativamente, var:l.as aminas pueden sexr ;
“sransfo_madaé en compuestos meté,l:jwos on: forma normaél con, i
por o jemplo, compuestos de organolitio para proveer las sales |
metdlicas de amina. En términos ge’nerale!s, le preperacidn de
las orgemoestafio emines Wtiles en la preparacién de los com—
puestos organoestr,aﬁo sulfolenos y sulfolanos de esfe. inven-
cién se representé. médiante la secuentis de rdacciones 8i-
guientes: o )

RUSNH + CHQM — R WM 4 CuHpq o,

C2R",NH + M — 2R"2NM + Hp luego,

RN 4 RySnX —» RYpNSmRy MK,
en donde M representa un metal alcalino, por ejemplo, lit:l.o,

lo mismo que se ha definido a.rriha en la presente, y en donds

X representa un halégeno, por e;;emplo, fluor, cloro, bromo y

yodo. Se reconocerd que cusndo las aminas primarias, aminas
seouri&arias, y emoniaco son usados eb. la presente, se formen
organcestafio amines de la f£érmuls R3SnNR“2, (R3Sn)2 NRY y
(RySn) N, todas las cusles Son tiles en el presente proceso.
El sodio es un metal a;.oa]_.ino praferido para usarsse en la

preperacifn de las sales de metal alcalino de la emina. Cual-

noes‘sano eminas usadas en la presente. Ejemplos de las aminas !

na, é'l:iia.mina., dietiiamina, decilamina, gi~deoilamine, ciclo-

'he:t_ilamina, dicicldhekil‘amina, etilendiamina, e isopropileami-
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na, asl como amonimeo. Lspecialmente preféridos en la pro—
sente son el amoniaco, metilamina, dimetilamina y dietiln-
mina, por razones écondmicas.

Los heluros de triorganoestafio adecuados para pre-

parar las orgenoestafio aminas usadas en la presente estdn

. s . é
disponibles comebcihlmente. Tales compuestos de preparan,

por ejemplo, haciendo reaccionar un compuesto organometdli-

co con un tetrahaluro de estafio de la haners bidn conocida
para aquellos expertos en el arté. Ejemplos dé haluros de
triorganoestaﬁo,aéecuados para preparar lag-organoestaﬁo
aminas usadés;en elrpresenie proceso incluyen cloruro de
trimetilestafio, bromuro de trimetilestafio, fluoruro de tri-
propilgstaﬁo, clorurc de tributilestaﬁo{.yodurq de trifenil-
estafio, cloruro de trinaftilestafio, clofurowde tri-p-tolil-

£, 00

egtafio, yoduro de tri-m-metoxifenilestafio, ¥ similares. os

cloruros de trialquilestafio son preferidos por razones -econd-

‘micas. El clofuro de tributilestafio es el més preferido en la

presente,
Considerando todo lo expuesto anteriormente puede
verse gue una variedad de organoestaficaminas Utiles en el

presente proceso puede prepararse Tdcilmente usando téenicas

normales,

las organoestafioaminas preferidas usadas en el

| presente proceso son las trialquilestafio aminas, especial-

mente la bis(trialouilestafio)aminas [TR3Sn)2NE7, tris-(trial~

quilestafio aminas'ZIR3Sn)3§7, bis-(trialquilestafio )=N-metil=

-aminas ZKR3Sn)2NCH347, aminotrialquilestafios (R3SnHé), y N,N-

dimetilaminotrialquilestaiios [R5l (CH,), 7. T estos, los

'compuestos en donde R es butiio, por ejemplo, aminotributil-

estafio, (N-metilamino)tributilestafio, (N,N-dimetilamine)tri-




5e

10.

15.

20,

30.

4@7059

bubilestatio, bis-(tributilestaﬂo)amlna, tris=(tributilestatio)
aming y. bis=(tributilestatio)~N-metilamina, son preferidos,

Cuando la facilidad de preparacién-y menipulacién son de @ri—
mere importancis, la (N,N—&imetilamino5tributi1§staﬁo o (N,N-

| dimetilemino)tributilestafioc son preferiblemente usadas. Por

'ecohomia, la tris-(tributilestafio)amine es. preferida.

‘Los compuestos 3-sulfolenos usados en la reaooié£
con lus organoestano amlnas parae preparar los organoestaﬁo
sulfolencs substmtuidos son.preparados directémente partienno
de 802 ¥y dienos &e la férmuls CH2=GR'-GR'=CH2 (R' como arriba
ed la presenﬁe).en forme bien conocida. Por ejemplo, 1,3«
butadieno, 2,3—dimetilbutadieno,.2—efilbutadiénn, 2,3-~difenil-
butadieno, a-tefrédecilbutadgenp, 2-naftilbutadieno, 2-p-tolil
butadieno, 2-p-clorofenilbutedieno, é-grmetoxifenilbuxadieno,

2-iso-pr6pilbu$adieno'e isopropeno se hacen remccionsr com

| 805 para dar 3-sulfoleno, 3,4-dimetil-3—sulfoleno, 3—etil-3-

sulfoleno, 3, 4—difen11—3—su1foleno, 3-tetrad901l-3-sulfoleno,
J-paftil-3~swlfolenoc, 3-p-tolil-3-sulfoleno, 3-p-clorofenil-

-3=sulfoleno, 3-gfmetoxifenil-3-sulfoleno, 3—isopfopil—3-sqlr

'folenp_y 3-metil-3ssu1foleno, respectivamente, fodos-los cua~

ies son adecuados pars usaerse en.la preparacién de los com-~
puestos organoes%aﬁo'sulfolenos'substituidos de esta inven-

cifn mediante ls reaccidén de 1a'6;ganqestaﬁo amins descritd

| erriba en la presente. Preferidos en la presenie por razones

sconbmicas son el 3-sulfolenc y 61'3-metil-3—sulfoleno.
Los compuestos sulfolenos usados en conguncién

con las organoestaﬁo amnnas en la manera de esta 1nvencién

'para preparar organoestaﬁosulfolanos substituidos son obteni-

dos por hidrogenscién de cualquiera de los 2=y 3-sulfolenos

usando procedimient¢s bien oonocidos. Por ejeplo, la hidroge-
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. oromatografia o destilacién, dependiendo de la forma fisi

nacién de 3-sulfolent usando un cetalizador de paladio so=
bre carbdén 44 éulfo;anﬂ el cual es adecuadd pere usarse en
le presente. Lé hi&fogepacién oon niquel Raney del 3-metil-
3~-sulfoleno as 3—metilsulfolano; el cual es también ﬁmilﬂe#
18 presente. v. : _ |

El proceso preferido.de esta invencién se lleva g
cabo mezclando la organcestaiio amina con el compueaﬁb 3~§ui-
foleno isbmero o sulfolaﬁo-de acuerdo'coq 1lg esﬁequioqétiia '
indicada en ¢l esquema de reaccidn anotado airiba en la pre-.
sente. (relaciones molares de desde 1:100 aproximadements. .
hssta 100:1, preferiﬁlementerl 1 aproximadaﬁenfe'son ade~ |
cuadas) La mezcla de reaccién es calentada a una tempera-
ture por encima de 4020 duranxe un periodo de 1 hasta 12 ho-
ras aproximadamente, ¥ el compuesto organoestaﬁo sulfolenn

substituido o sulfolano es recuperado por cristalizacién,

ca del compuesto que esté siendo preparadc. Por'ejemplo,-'
los compuestos liguidos orgencestafio 2-su1£oleno ¥ sulfolano'
son generalmente recuperados por dest113016n nientras que

los compuestos organcestafio sulfoleno y sulfolano gélidos

y el 3-sulfoleno liguido son fécilﬁente reouperados median-—
te cromatograffa de columna o cristélizacién. Cuando los sul-
folenos estén'siendo preparadoslﬁor_esfe nétodo, se fdnman
los isémeros orgencestafio-3-sulfoleno y organoestafion2egul-
foleno durante la reaccién debido a isomerizacién. la mez-

cla de i=zbmeros puede ser geparada en sus componentes, por

ejemplo, cromatogréficamente, sl as{ ge desea, 'y ambos igé--

meros son Gtiles como pesticidas, y similares.

Alternutivamente y preferibleménte desde un punto

de vista scondmico, log isémeros no son separados sino que
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son empleados como mezclss pesticidas de la manera auvscri-

ta de aqui en adelante en la presente. Por supuesto, 165
sulfolanos no formen isémeros de doblé enlabe.

Aunque el proceso para preperer organocestefio suls-

' -folenos y sulfolanos substituidos usando organoestatio aminas

-puede ser llevado 2 cabo sin un solvente, es conveniente al-

gunes veces usar un solvente o liguido de suspensidén en la
presente. Cualquiera de los solventes orgénicos comunes pue—
den ser usados para este propdsito, incluyshdo por ejemplo,
hexano, benceno, toiueno, xileno, ¥y siﬁiléres. Mezolas tules
zomo los &teres de_petréleo,y los solventes de &ter dimeti-
lico de etilenglicol (glyme) son también adecuados. Preferi-
dos en la ﬁresente gon los iiquidos,orgénicos apréticos an-
hidros, especialmente el hexeno. Se usa li{quido suficiente
para disolver o disperser los resotivos.

La temperatura de reacciéﬁ.en el pfésente procaeso
no es_critica excepto que la temperaturs debe mantenerse -por
encime de 40¢C eproximadamente, més proferiblemente desde
5020 aproximadament§ hagte 150¢C, para segurar que la reac-

¢idn ocurrird a una velocidaed razonable, De la nisma mane~

ra, la reaccidén es iniciada casi inmedistemente y ol tiempo

-de reaccidn empleado variaréd con la temperatura, la cantidad

de organoestafio smina que estd siendo reasccionada con sl com-
puesto sulfolsno' o sulfolano, y similares. Usualuente, des-

de 10 minutos aproximadamente hesta 24 horas por mole de com-

‘puestos organoestaﬁo sulfoleno substituido o sulfolane que

estd siendo preperado es tiempo suficiente.

Los cdmpuestos organoestafio sulfolenos y sulfolenos
substituidos, individualmente, como mezolés, ¥y como mezclas
de i;émeros, éon itiles como insecti¢idas, acaricidas, bac-
tericidas, bacterioestdticos, fungicidas, fungisstéticos,

3

y




15.

2C.

30.

. ¥ herbiocidas.
“ta que limiten'la misma.

_haciendo reaccionar dibxido de azufre don un dieno ae-la ma-

_nera bien conocidae en el arte.

ne en 100 ml. de hexano geco a 0¢C fueron afiadidos 100 ml.

Los ejemplos sigulentes se ddn con ol propdsito

de ilustrur el proceso de esta invenoidn pero no ss inten—
Los compuestos sulfolenoé usedos en los procéso%

eatdn comercialmente disponibled o pueden ser preperados

| EJEMPLO I )
Reaccidn de 3-ifetil-3—sulfoleno .con (N,N-dimetila-

mino )tributilestefio

A una mezola comprendiendd 9 gramos de dimetilami—

de butil 1ftio 1.6 moler en gﬁhéxano a una velocided tal gque
la teﬁperatuia permanecié por debajo de aproximadamente 102C.
La solucidn fué agibeda durante una hora a temperatura am-
biente. Se afiedié cloruro de tributilestafio (52.6 gramos) &
la mezcla de reaccidn agitada a 102C y la mezecla de reacéidn
ge dejé calentar hasta temperatura ambiente con agitacién
durante aproximademente una hora. ¥l cloruro de litio que
ge habia formndo fué filtrado y el hexano fué removido por
evaporacién pera obtenecr el (N,N-dimetilamino)tributilestafio.
16.0 gramos de (N,N-dimetilamino)tributilestaiio,
preparados como Se explica arriba en la presente, y 4.0 gramod
de 3—metil—3—sulfdleno (material ogmercial), fueron mezcla~
dos en un matraz de 25 ml. y agitados 5'7550 durante 4 horas.
Un espectro de fesonancia nuclear magnética del maierial de
resceidn indicd que no gucdaron grupos N-QH3 alguno en la

mezela de reaceidn, indiciando una pdérdida de dimetilamina.

La mezcla de reaccidn fud cromatografiada sobre 150 gramos
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tivamente, y se obtienen mezclaes de los correspondientes isb-

meros organocestafio 2~ y 3~ sulfoleno substituidos.

de gel de silice y rindid un materisl sl cual se comprbbd
ger una mazcla de 2-tr1but11estaﬁo—3-met11—2—sulfoleno Yy
2—tributilestaﬁo-3-met11-3-su1foleno.

En el procedimiento explicado arrlba el (NW,N-di-
metilemino) tritutilestafio es reemplazado por una cantidad
equivalente de (N,N-diﬁetilamiﬁo)trifenilestaﬁo, (N,N=dime-
¥ilemino)tri~p-tolilestafio, (N,N-dietilemino)tri-m-clorofeanil-
estafio, (N-metilamino )tri~o-fluorofenilestsfid, tris-(tri-m-

nitrofenilestafio)~amina y aminotri~tetradecilestafio, respeoc-

EJRPLO Ii

Reaceidn de 3-sulfoleno con tris—(frislquilestafio)eniinds

Un métraz de 500 ml. es preparado con un conden~—
sador de dedo frio enfrisdo con una mezclé de hielo seco ace-
tona y protggido con gas argén. Gas amonisco anhidro 86 con-
denza en el matraz de reaccidn (aproximadamentes 300 ml. Qe
gas ligquidedo). 0.08 gramos de elofuro de hierro (III) y 2.57
gramos de sodio metélico son afiadidos al_matraz poco 2 poco
durente 30 minutos. Después que cese el d68prendimien£o de |
hidrégeno, se afiade el cloruro de tributilestanio (aproxime~
damente 0.1 mole, gots & gota & la mezcla de reaccidn, un -
material oleoso négro /Mezcla de mong-, bis- y trise(trdbu=
tilestafio) amihey se forma. 250 ml. de éter distilico son o
afiadidos al recipiente de reaccién para disbersér'el material
oleoso y se afinden al mismo 0.10 gramos de 3~sulfoleno. Ie-
mezclé de reaccidn eos agitada durente 30 minutos, y'el-amo— '

niaco y el éter se dejan evaporar, dejando un, residuo negro.

El residuo es calentado hasta 1002C eproximadamente durante

aproximedamente 5 horas, laevado con 100 ml. de NH401 1 molar %
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ce y provee una mezcls de 2-tributilestafiom3-gulfoleno y

$ilestafion3;dmdimetil-3-sulfoleno, y 2-tributilestefio-3,4-

- de tributilestaiio es reemplazado por una cantidad equivalen-

" te de bromuro de tributilestafio, fluoruro de trioctilestafio,

ioduro de tri-@rmetbxifenilestaﬁo, respectivamente, y se ob~

ascuoso y exbtraido con tres poroiohes de 200 ml. de éter

dietilico. E1 producto es cromatogiafiado sobre gel de sili-

2~tributilestafio=2-gulfoleno.

En ei procedimiento descrito arriba, el 3-sulfo-
leno es reemplazado por una centided equivalente de 3,4-di-
netil-3-sulfoleno, 3—etil—4-fenilfﬁ-su1£oleno,'3—naftil—4—-_
decil=3=gulfoleno, y 3,4=-dioctil-2-gulfoleno, respectivamente

¥ se obtiene lo siguiente: mezelas de isémeros de 2-tribu~

dimetil-2-sulfoleno, 2-tributilestefio-3~etil-4-fenil-3-sul-
foleno y 2—tribumilesfaﬁo—3-etil-4—fenil~2;su1foleno, 2-5}17
butilestaﬁo-B;naftil-4—decil—3—sulfoleno y 2-%ribétilestaﬁo;3-
naftiled-Gecil-2-sulfolano y 2-bribubilogbarion3,d-aiootil-2-
sulfoleno y 2-tributilestafio-3,d=dioctil-3~sulfolens, =

iEn el procedimiento descrito arriba el cloruro

ioguro de trinaftilestafio, fluoruro de tri-p~tolilestafio, ¥y

tienen log correspondientes trimlquilestafio y triarilestafio
sulfolenos substituidos isdmeros.

En el procedimienfo descrito arriba, el amonisco
es reemplazado por wne cantidad equivalente de metilamins,
butilamina, octilemina, fenilemina, dloctilamina y difenil-
emina, respectivemente, y la reaccién es llevada a cabo a. |
temperaturas de 402G, 759C y 1259C, respectivauente, y' se

obtienen resultados equivalentes.

’
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“través de un semi-micro destilador de recorrido corto y el

| valentes.

agi como la mencra-de realizado en la préctice, debe hacerse

‘susceptibles de modificeciones de detalle en cuanto no alteren

EJEMPLO III _
- Reaceidn del Sulfolano con (N,N-dimetilémino)-tribu— i

tilestafio)
. Usando el aparato (31 Ejemplo I, descrito arriba,
3.6 gramos de sulfoleno y 10.2 gramos de (N,N-dimetilemino)
tributilestatio fueron mezclados y calentados hasta 15020

durdnte 72 hores. EL producto de reaccién fud destilado a

destilado recuperado & 160-1702C (0.05 mm) fué purificade
ademds por cromatografia. o1 endlisis espectrel del pro&ﬁc—

to puro indicé que el mismo correspondis a 2-tributilestatic
sulfoleno. El residuo de la destilacidén en la caldera del
destilador se encontré que era 2,5-(bis-tributilestafio)-sulfo-
lano. | : .

 En el procedimiento descrito arriba, el sulfolano'es
reemplazado por una cantidad equivalente de 3-metil-sulfoleno
¥y 3=fenilsulfolano, respectivamente y los compuestos 2-tribu-
tilestafio-3-metilsulfolano y 2-tributilestafio-3~fenil-sulfo-
lemo son obtenidos.

En el procedimiento descrito arriba, el (N,N-di-
metilamino )=-tributilestadio es reemplazado por una cantidad
equivalente de tris—(tributilestatio)emina, bis-(tributilesta-
fio)amina, tris-(trifenilestafio)amina, y (N,N-gietilemino)tri-

butilestalio, respectivemente, y se obtienen resuliados equi-

NOTA 4
Descrita suficiéntemente la naturaleza del invento,

constar que las disposiciones anteriormente indicadas, son
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. 8u prineipio Tundanental, También se hace constar que el
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invento corresponde a unz Solicitud de Patenté, presentada
en Norteamérica, con fecha 27 de Septiembre de 1971, bajo
el mimero Ser. 184.225; acogiéndose por lo tanto a los bene-
ficios que conceden los Convenios Intenacionales en vigor,
siendo lo que constituye la esencia del referido inyeﬁto i
¥ pof lo que se solicita Patente dé Invenciénrpor 20 afios en
Espafia, sobre: PHOCEDIMIENTO PARA PREPARAR GOMPUESTOS DE ’ ,
ORGANOESTAEO;1caracterizéndose por lo siguientes

l.~ Procedimiento para preparar compuestos de orga-

noestafio, de férmulas

RE__R! | R R
Z;O—S‘Snli3 y . \sog 5nk

2

en donde cada R es seleccionado del grupo consistente en al-

quilo con 1 hasta 14 4tomos de ecarbono aproximadamente, ciclo-

alquilo, arilo y arilo substituido, y cada R' es alquilo con 1j

hasta 14 dtomos de carbono aproximadamente, arilo, arilo sustie
tuido, o hidrdgeno; caracterigzado porque comprende mezclar un i
cornuesto de organcestafio amina de la férmula (.R3Sn)xNR’:,',_x en !
donde X es un ntimero entero de;de la 3, cada R es selecciona~
do del grupo consistente en alquilo con 1 hasta 14 4tomos de

carbono aproximadamente, arilo y arilo substituido, y ceda R

es seleccionado del grupo consistente en alquilo con 1 -hasta |

10 4tomos de carbono aproximadamente o hidrégeno, con un com-

puesto sulfoleno o sulfolano de la férmula

f
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| Z
en donde R' representa alquilo con 1 lasta 14 dtomos de car— §
bono aproximademente, arilo, arilo sustituido o hidr&geno; y %
calentar la mezcla por encina de 402¢C., | i
.
2.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, carac=— |
terizado porque el compuesto organocestafio amina es trialguil-
estalio amina. '
3+~ Procedimiento segmin la reivindicacidn 1, catac-
terizado porque el compuesto organoestalioc aming es tributil-

estalio amina.

e o —— o BB — ot

4.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 1, carac— .
terizado porque el compuesto orgsnoestafio amina es un miembro f

1
seleccionado del grupo consistente en compuestos de bis—(trialT
quilestafio )amina, tris-(trialquilestatio)amina, bis—(trialquil—g
i

estafio)-N-metilemina, aininotrialquilestafio, N-metilaminotrial-|
quilestaiio y N/N-dimetilaminotrialquilestaiio. \

5.~ Procedimiento para preparar com?uestos de érga- %
noestafio, tal y como queda sustancialmente descrito en la :
presente Lemoria. |

Esta Memoria consta de 16 hojas escritas a mdquina %'
por una sola carsa. :

Wadrid, 11 FEB, 1974 o
THE PROCTER & GAMBLE CONPANY.—
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