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Este invento se refiere a un método para recupe-
rar ciertos haluros de organoestafio éolubles en agua de sQ
luciones geunosas gque contienen complejos de estos compues-
tos de organoestafio con amoniaco o una amina,

Los haluros de organoestafio de la fdérmula gene-—
ral R SnX, o en la que cada R representa un radical hidro-
carbonado, particularmente un radical alcohilo inferior y
X tepresenta cloro, bromo o yodo,'y g es 1, 28 3 se en-
plean como biocidas para reprimir una variedad de organis-
mos indeseables y como estabiliZadores térmicos auxiliares
para polimeros que contienen halégenos., Una parte principal
dé los haluros de organocestafio producidos se emplean &omo
productos intermédios pars preparaer derivados de organoes-
tafio que son ¥tilss como catalizadorées, herbicides, ingec-
ticidas; agentes anti-microbiancs y pars una variedad de
otras aplicaciones en la agricultura ¥ las indistrias de
rovestimiento y quimica en general. Por ejemplo, cuando se
aplican a asrticulos de vidrio calentados tdales como bote~
llas y otros reciplentes, los haluros de organoegtafio se
descomponen para proporcionar un revestimiento adherente
de dxido estdnnico sobre el vidrio. Esto es frecuentemente
la primera etapa en lg formacidn de revestimientos conduc-—
tores, protectores o decorativos sobre recipientes de vi-
drio.

Los haluros de organoestafio son relativamente
cogtosos y pueden pregentar un nivel importante de toxici-
dad para los mamfferos. Por consigulente usualmente es de-
seable recuperar sustancialmente ls totalidad de astos comd
puestos bien sea como productos finales o como materiales

de partida no convertidos. Los haluros de organocestafio re—
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cuperados deben estar relativamente puros.

Muchos de los haluros de alcohilestafio inferio-
res pueden ser particularmente dificiles de recuperax en
forma pura. Egtos compuestos son 1{quidos voldtiles y co=-
rrosivos. Deben tomarse precanciones especlales durante el
tratamiento y transporte de estos materiales. S1 se deja
que entren en coﬁtacto con la plel o el conducto respira-
torio, los efectos perjudiciales son similares a los produ
cldos por el ¢cloruro de hidrégeno.

Se ha deserito en la bibliografia quimica gue
los haluros de orgenoestafio reaccionan con aminas o0 amonig
¢0 anhidro para proporcionar gomplejos s81llidos. Estos com=~
plejos estdn frecuentemente en forme de polvos blancop fi-
nos que no presentan ninguno de los riesgos asgociados a
108 halupos de organcestafio libres. Los complejos se descod
popen fdeilmente en presencia de soluciones acuosas de dodd
dos minerales, proporcionando el haluro de organoestatio ¢o
rrespondiente. Aunque los complejos antes mencionados facl
14tan la recuperacidén y tratemiento de los haluros de or-
ganoestafo, el problema que aun permanece es como aislar
un haluro dé organoestafio soluble en agua de una solucidn
acuosa de un deido mineral que se emplea para descomponer
ol complsjo correspondiente del haluro con amonfaco o una
amina. Un método convencional pars recuperar haluros de
organoestatio solubles en agua de una golucidn acuosa 88
por destilacién, con lo cual una parte o la totalidad del
agua se éepara por ebullicidn, dejando un residuo del ooffm
puesto de organoestaﬁo deseado. Si el compuesto de organo=
estafio estd pregente en combinacidn con otros compuestos

de orgenocestafio solubles en agua, los puntos de ebullicidn
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pueden diferir suficientemente para permitir la separacidn
de los compuestos de organoestafio por destilacidn fraccio=-
nads una vez que se separa el agua. La destilacidn puede
no ser posible sin pérdidas significativas de producto, si
el punto de ebullicidn del haluro de organoestafio estd prd
ximo al del agua o si el compuesto de organocestbafio se des-
compone en una magnitud apreciable cuando ge calienta a la
temperatura requerida para separar el agua. Incluso si la
séparacidn deseada puede efectuarse por destilacidn, &l
proceéo requiere un equipo costoso y cantidades considera-
bles de energia en forma de calor. Ademds, el compuesto de
organoestafio recuperado puedé requerir un tratamiento adi-
cional para conseguir el nivel de pureza deseado, Los halu
ros de organoestaiio gue funden por encima de la temperatu-
ra ambiente pueden purificarse frecuentemente por recrista
lizacidn, gin embargo esto requiere una etapa de proceso
adicional y el empleo de disolventes orgdnicos. Puesto que
muchos de los disolventes orgdnicos son inflamables y/o
voldtiles, presentan un riesgo para la seguridad y la salud
del personal que trabaja con estos materiales ademds de au—
mentar los costes de fabricacidn.

Un objeto de este invento es proporcionar un mé-

todo senaillo y de un coste reletivamente bajo pars recups-—

agua en una forma relativamente pura y con albo rendimiento
a partir de medios acuosos que contiene un complejo de es~
tos compuestos con amonfiaco o una amina. Se ha encontrado

ahora que este objeto puede conseguirse afiadiendo al medio
acuoso que contiene estos complejos insolubles en agua una

cantidad suficiente de dcido para descomponer completamente
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ol complejo y un electrolito inorgdnico fuerte en una can-
tidad suficiente para formar una solucidn parcial o comple
tamente saturada s la temperatura ambiente, y luego calen=-
ter la solucidn resultants para efectuar una separacién
del haluro de organoestafio.

RESUMEN DEL INVENTO

Este invento proporciona un método para aislar
un haluro de organocestaffo lfquido o sélido de la fdrmula
(CH3)asnX4-a é CAHgsnX3 en forma sustencialmente pura a
partir de un medio acuoso que contiene mds de aproximada~
mente 55% en peso de dicho haluro de organocestafio en forma
de un complejo inscluble en agua con amoniaco o una aming,
consistisndo el método esencislmente en la secuencia si-
guiente de eotapas:

1. combiner con diche solucidn acuosa: a) una
cantidad de una sal inorgéniéa inerte soluble
en agua suficiente pars alcanzar la concéntra
cidn de, desde 50 g de dicha sal por 100 om3
de agua hasta la concentracidn equivalente a
une solucidén saturads de dicha sal, y b) un
deido mineral no oxidante en una cantidad no
puficiente para descomponer completaments di-
cho complejos

2. calentar 18 solucidn resultante a una tempera~-
tura comprendida entre la del ambiente y el
punto de ebullicidn de la solucidn para efec~
tuar una separacidén del haluro de organoestaffo
de le fase acuogaj

3. aislar el haluro de dorganoestafio.

BEn la férmule anterior a es el numero entero 2 ¢
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3 y X representa cloro, bromo o yodo.

DESCRIPCION DETALLADA DEL INVENIO

El presente método para separar complejos de amis
na de ciertos haluros de organoestafio solubles en agua de
una solucidn acuoss se asemeja a la conocide téenica llama
da "salificacidn®, en la cual un electrolito fuerte, usual
mente una sal muy soluble de un metal polivalents, se afia-
de a una solucidn acuosa que contiene un electrolito débil
solubilizado con’el fin de precipitar éste ultimo de la so
lucidn en forma de un lfquido o sdlido inmiscible. Una se~-
parscidén deél haluro de organoestafio de la fase acuosa que
contiene 1a sal inorgdnicé se consigue calentendo la solu-
cidn. A este respecto el método presente difiere de la "sa
lificacidn" convencional, que usualmente se reéaliza a una
temperaturs ambiente o inferior a la del ambiente. Una vex
geparado de la fase acuosa, el haluro se aisla ficilmente
por métodos convencionales, que incluyen decantacidn y fil
tracién. Puesto que la solubilidad del elsctrolito inovgd-
nico aumenta usualmente a medida que se eleva la temperatu-
ra; es improbable gque precipite algo de electrolito de la
solucidn junto con el haluro de organosstaiio.

Empleando la presente tdcnica es factible recupe-
rar al menos el 65% de los haluros de organoestafic presen—
tes en una solucidn acuosa.

Aunque el método presente es operable empleando
complejos de halurvs de dimetilestafio o trimetilestafic y

trihaluros de butilestado, los haluros de atilestafio corres.

pondientes no pueden ser precipltados por este método. Eszto
es sorprendente e inesperado.

De acuerdo con el presente método los complejos de




10

15

20

25

30

22106

Hoja nlun, 7

haluros de organocestafio con amoniaco o aminas se descompo-
nen haciendo reaccionar los complejos con una solucidn
acuosa de un 4cido mineral. Cualquiera de los dcidos miners
les conocidos excepto los dcidos fuertemente oxidantes, ta
leg como el dcido nitrico pueden emplearse para este fin,
Puesto que se sabe gque algunos dcidos forman compuestos rg
lativamente estables con los haluros de orgenoestafio que
pueden interferir con la precipitacidén de estos halurcs en
presencia de electrolitos fuertes, el numero de equivalen-
tos de dcido efiadido ha de ser estequiométricamente igual
&l nimero de equivalentes de amina o amonfaco que estdn
formendo complejos con el haluro de organoestafio. Esto ase
gurard que no estd presente sustancialmente deido libre deg
pude de la descomposicidén del complejo.

108 deidos minerales adecuados incluyen dcldo
eclorhidrico, bromhiérico, sulfirico, fosfdérico y percldri=
CO. 7

Para reducir al minimo el numero de etapas de trg
tamiento requeridas para esislar los haluros de organoesba-
fo presentes, el dcido mineral y el electrolito fuerte an-
tes mencionado estdn presentes preferiblemente en la misma
golucidn, Tl compléjo se descompone y el haluro de organoeg
taflo resultente precipita del mismo medio Liquldo. Muchos
productos de neufralizacién del deido mineral y la amina o
amoniaco liberados por descomposicién del complejo permane-
cen en solucidn y no deberfen interferir con la recupera-
cidn subsiguiente del haluro de organoestafio. Si el produc-
to de neutralizacidn es insoluble, puede ser fdcilmente se-
parado por téenicas convencionales tales como filtracidn an

tes de que se caliente 1z mezcla de reaccidn para recuperar
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el haluro de organoestafio., Mis preferiblemente el dcido mi-
neral selsccionado es uno que forma un producto de reaccidy
soluble en agua con la amina que estd formando complejo con
el haluro de orgmnoestafio. El deido clorhidrico se prefie-
re entre los éoidos minerales que proporcionan productos
de descomposicidn soliibles en agua.r

Ta totalidad de los haluros de organoestafio pre-
sentes pueden aislarse de su solucién acuosa cuando estdn
présentes a una concentracién mayor de aproximadamente 55%
en peso, S3i una golucidn dada es demasiado diluida para
una separacibn efectiva, empleando el presente método, al-
go del ague debe sér separada por destilacidn, la cual se
realiza preferiblemente bajo presidn reducida para evitar
o al menos veducir al minimo la descomposicidn inducids por
calor del compueésto de organocesteiio,

Dependiendo de lg solubilidad del haluroc de srga-
noestafio en agua, la concentracidn minima de sal inorgdnica
necesaria para precipitar complefamente el haluro de organo
estafio estd entre 50 y 130% o mds de la cantidad tedricamen
te equivelente & una solucidn saturada de la sal a tempera-
turs ambiente, Algunas sales formardn soluciones sobresatu-—
radas bajo ciertas condiciones, que cabria achecar a ung so
lubilidad superior a la mdxima tedrica.

El método del presente invento para sislar halu-
ros de organoesitafic a partir'de'una golucidn ascuosa de sa-
les ilnorgdnicas difiere de una "salificacidén" convencional
de &lectrolitos débiles en que una vez que el compuesto de
organoestafic se separa de la solucidn saturada ¢slentads no
se redisuelve cuando la sclucidn se enfrim a la temperatura

ambiente. La precipitacidn de electrolitos ddbiles de solu~-
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ciones acuosas es usualmente una reaccidn revesible, por-

que una vez que se forma la segunde fage puede ser redi-
suelte ajustdndo la concentracidn de electrolito fuerte,
la temperatura de la fase acuosa o ambas a niveles a los
que oxiste une dnica fase.

Taes sales inorgénicas adecuadas para precipitar
los haluros de orgenoegtafio presentes no reaccionan con el
haluro de organoestafio y son solubles a temperatura ambien
te en la magnitua de al menos aproximadamente 50 g por ce-
da 100 cm3 de agua. De las sales que satisfacen estos dos
criterios, las preferidas incluyen los c¢loruros, bromuros
y yoduros de zinc, calelo y manganeso.

Otras sales inorgdnicas adecuadas fdcilmente agg
quibles incluye, pero no estdn limitadas a:

bromato de amonio,

yoduro de amonlo

bromuro de bardo

yoduro de bario

nitrato de calcio

haluros férricos

acetato de plomo

bromuro de litio

acetato de megnesio

haluros de niquel

acaetato de potasio

carbonato de potasio

fluoruro de potasio

yoduro de potasioc

yoduro de sodio

bromuro de estroncio
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yoduro de estroncio
Le concentracidén de sal necesaria para precipi-
tar completamente el haluro de organoestafio variard depen-
diendo de la solubilidad del haluro de organoestafio. Con-
3

centraciones de sal mayores de 50 g por 100 cm” de agua son
usuglmente requeridas pare recuperar mds de aproximadamente
50% del haluro de orgenoestafio. Para los haluros mds solu-
bles, tales como el dicloruro de dimetilestafio, una solu-
¢idn saturada o sobresaturada en la sal, equivalente & al

3

menos 200 g de sal por 100 cm~ de agua, puede ser requeri-
da paera rectiperar més de aproximadamente 90% del compuesto
de organoestafio, ‘

Le sal inorgdnica debe ger anhidra para redudir
al minimo la cantldad de sal requerids para precipitar el
compuesto de organoestafio. Algunas sales hidratadas tales
como el cloruro férrico hexshidratado contienen casi canti-
dades iguales de sal y agua. Estas sales hidratadas son por
tanto demasiado ineficaces para empleo en el presente méto-
do debldo a ls cantidad lnusualmente grande requerida parae
obtener la concentracidén deseada de sal en la solucidn.

Los complejos de haluros de estaiio orgdnicos e

inorgénicos con amonfaco o aminas se preparan fdeilmente col

1=

binando el haluro con el reactivo formador de complejod.

instantdnea, para todosg log fines précticos a la temperatu-
ra embiente, sin embargo puede ser deseable mantener lés

regotivos en contacto uno con el otro durante varios minu-
tos para asegurar uha reaccién completa. Para reacciones qusg
emplean uns fase liquida, la temperaturs de la mezcla de

reaccidn estd comprendida preferiblemente entre 20 y 1002C.
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Puesto que usualmente la reaccidn es exotérmica, puede no
requerirse calentamiento externo. Bl complejo sdlido preci
pita en la cdmara o reciplente de reaccidn, frecuentemente
en forma de un polvo blanco finamente dividido. En aquellog
casos en que la amina es un 1fquido 1la reaccidn con el ha-
luro de organoestafio puede efectuarse "de modo neto", es
decir sin diluyente de ningdn tipo, o en presencia de un
1iquido orgdnico inerte adecuado tal como n-hexano, bence-
no o tolueno.

Tos haluros de organoestafio presentes reacciona-
pdn con virtualmente le totalidad de las aminas primaries,
secundarias y tercierias en las que el gtomo de nitrégeno
no esté impedido de modo que se evite una asociacidn entre
el dtomo de nitrdzeno de la amina y el haluro de organoes-
a0,

Ias aminas adecusdas para empleo en la prepara-
cidn de aductos insolubles en agua con los haluros de orga-
noestafio presentes son aminas primaries, secundarias y ter-
cisrias en la que los radicales hidrocarbonados wnidos al
dtomo de nitrdgeno contienen entre 1y 20 dtomos de carbo-
no. Aminas representativas incluyen me+tilamina, dimetilami
na, n-propil-amina e isémeros estructurales de las miomas,
anilina y aminas heterociclican tales como piridina. Pare
sepr Uil en el presente método para recuperar haluros de
organocestafio la sal formada después de la disociscidn del
complejo de haluro de organoestefio-amina con el decido acuo-
a0 debe ser preferiblemente soluble en agua., Si la sal no
es soluble en agua precipitard junto con el haluro de orga~-
noestafio cuando el complejo se affade a una golucidn ecuosa

acidificada de una sal inorgdnica. ILa separacidén de la sal
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del haluro de organoestafio requeriria una etapa adicional
de filtracidn o decantacidén para seperar la sal, aumentan-—
do con ello el coste del proceso de recuperacidn.
Como se ha descrito previamente, cuando se desea
recuperar el haluro de organocestafio del complejo, éste se
combina con agua gue contiene suficiente dcido para descom
éoner el complejo y liberar el haluro de organoestafio. La
sal inorgénica que ha de emplearse para precipitar el halu-
ro puede estar presente en la solucidn dcida acuosa antes
mencionada o se afiade despuds de la descomposicidn del com-
plejo.
Los esjemplos siguientes musstran réalizaciones
preferidas del método presente y demuestran que el método
no puede emplesrse con halurocs de organoestafio que no es-
tdn dentro del aloance del invento, tal como se define en
las reivindicaciones adjuntas. Todas las partes y porcenta-
Jjes son én peso.
BJEMPLO 1

Este ejemplo demuestra la preparacidn y descompo-
sicidn de un complejo con amonisco de tricloruro de butil-
estafio y la recuperacién del haluro de organoestafio resultan
te de la solucidn ecucsa,

Un recipiente que contiens triclorurs de butileg-

une corriente de nitrdgeno y se dirigid a un recipiente de
readcidn de vidrio de 2 litros de capacidad. Cuando se ad-
mitid enmonfaco gaseoso anhidro en saste recipients de reacw-
cidn se formd un precipitado blanco finamente dividido y la
pared del recipiente de reaccidn se calentd. Por andlisis

del precipitado blanco se encontrd que contenia 33,0% en pe
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so de estafio, 9,9% de nitrdgeno, 13,6% de carbono, 5,84 de
nidrdgeno y 29,5% de cloro. Bl andlisis calculado para un

complejo de la férmula C4H93nCl3.3NH3 es 35,7% de estaflo,

12,6% de nitrégeno, 14,4% de carbono, 5,4% de hidrdgeno y

32,1% de cloro.

Bl complejo se descompuso afisdiende gradualmente
una parte de 90 gramos de complejo a una solucidn acuosa
que contenia 200 g de agua, 400 g de cloruro de caleio di-
hidratado y 90 g de dcido clorhidrico acuoso concentrado
(21 normal). Ia mezcla resultante se calentd a una tempera-
fure de 1159C. Ia solucidn se agitd durante la adicidn del
complejo. Ia agitacidn se continud hasta que se hizo reac-
cionar completamente el complejo, lo cual réquirié en bre
15 y 30 minutos. Bl triclorure de butilestafio precipité de
14 mozele do reaccidn en forma de un ligquido inmiscidle y
se pecuperd empleando un embudo de decantacidn, Bl triclo=-
rure de butilestafio recuperado pesé 67 gramos lo cual es
equivalente a un rendimiento del-88%, basado en el peso del
haluro de orgenoestaiio presente en el complejo original.
BJEMPLO 2

Bste ejeuplo demuestra la preparacidn de un com-
plejo de piridinatricloruro de butilestafio.

Una parte de 14,6 g (0,2 moles) de piridina se

28,2 g (0,1 moles) de tricloruro de butilestafio y 100 g de
benceno, Se desprendié calor y se formé un precipitado blan
co. Se continud la agltacidn durante aproximadamente 5 minu
tos, despuds de los cuales el complejo se aislé, se lavd
con benceno y luego se secd a 502C bajo wne presidn reduci~

da dursnte 1 hora. Bl material seco pesd 40 g, que es equi-
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valente a un rendimiento de 93%, basado en el peso del tri
cloruro de butilestafio. Por andlisis se encontré que el sé
1ido contenia 26,49% de estafio, 24,32% de cloro y 6,35% de
nitrdgeno. BEste andlisis corresponds a la fdérmula:

c L.

Hganl .2C5H

4 3 5

Se prepard un complejo de tricloruro de metiles—
tafio y piridina como se ha descrito en le primera parte de
este ejemplo, empleando 22 g de tricloruro de metilestafio,

3

15,8 g de piridina y 100 cm” de benceno.
EJEMPIO 3

Este ejemplo demuestra la descomposicidn de di-
versos complejos de haluro de organoestafio-amine y la recu-
péracidn del haluro de organoestafio correspondiente de un
medic acuogo,

Una muestra de 1,0 g de diversos complejos dque
contenian dicloruro de dimetilestafio o tricloruro de butil~
estafio s& afladid con agitacidn n 7 om> de una solucién acuo
sa que contenia 33% en peso de cloruro cdlecico dihidratado.
Una poreidn de 1 cm3 de dcido olorhidrico acuoso concentra-
do (12N) se afiadid a cada porcidn de 7 cnd de 1a solucidn
de sal antes de la adicidn del complejo. La mezcla resultan
te se calentd a 100eC y se mantuvo a esta temperatura duran
te cinco minutoss Ie mezcla se dejd luego enfriar, y se¢ ang
t6 la temperatura a la cual ocurria la separacidn de fasos
¥y se registrd en 1A Tahla sigulénte juntoé con el aspecto i

sico de ln fase inferior.

i | ‘\\
\




10

20

25

30

22106

Hojn nam, 15

Componentes del Temperatura de separacidén TFase separadd
Complejo de fases (9C)

Haluro Amina

C4H98n013 NH3 ) Aceite
(CH3)2811C12 (CHBCHE)zNH 90 3d81ido
(CH3)25n012 CyHgN 5 sé1ido
(CH3)2SnCl2 NH3 L2 sé1ido

EJEMPLO 4

Le, solubilidad en agua de diversos cloruros de
orgenoestafio y un blomuro de organoestafio que contenian en
tPe uno y ocho diotos de carbono fud investigada empleando
10 partes o 55 partes del haluro de organoestatio por cada
100 partes de agus., La mezcla se calentd luego a 1002C, pa-
ro determinar si la solubllidod del haluro a 1009C diferia
del valor a 218C. Los regultedos se resumen en la tabla si-
gulente. Log compuestos solubles se indican por la letra

ngt, log compuestos insolubles con la letra "iw,
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TABTA T
COMPUESTO PARTES DE COMPUESTO/ SOLUBITIDAD
100 PARTES DE AGUA A 21¢eC A 1009C),

CH,SnC1l 10 8 8
3 3 55 s |
CH.) .Sn01 ‘ 10 s s
(08y) 45002, 55 5 g
(CH ).,SnC1l 10 8 3
373 55 5 5
02H58DC13 . 50 s 8
(C2H5)2SnBr2 50 i i
C,Hs SnC1l 10 s s
43 3 55 s 3
(06H5)23n012 10 i i
(G4H9)25n012 10 i i

Se hizo un intento para precipitar los haluros de
organoestafio que se disolvian empleando soluciocnes acuosas
de cloruro de calcio, utilizdndose cada una de las tres teg.
peraturas. La concentracidén de las diversas soluciones fue

como sigue:

Solucidn Ne¢ Temperatura de la  Gramos de CgCl,.2H,0 por
solucidn cada 100 cm3 a8 agsfin

1 212G, 79,62
2 21¢eC, 99,53
3 21aC, 129,39
1 709C, 151,44
5 709eC, 189,30
6 700C, 246,10
T 100¢eC. 169,9

8 1002C, 212,4

9 100¢C, 276,1

Una parte de 2 cm3 de cada una de las nueve solu-
piones de haluro de organcestafio enumeradas en la Tabls T se

aiadid a una parte de 8 cm? de cada una de las nueve solucio
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nes de cloruro de caleio, que luego se calentaron a la tem
peratura especificada en la Tabla 2 siguiente y se mantu-
vieron a dicha temperatura durante 5 minutos. E1 tanto por
ciento en peso del haluro de organcestefio presente en la
solucién aparece inmediatemente debajo de la férumula para
el compuesgto de organoesgtafio., E1l tipo de segunda fase que
se forme, si se produce, se anota, la ausencia de cualquiern

dato indica que solamente esbtaba presente una fase.
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Los-datos de la Tabla 2 demuestran que mientras

que el tricloruro de metilestafio y el tricloruro de etileg
tafio son solubles en agua, no pueden ser recuperados em-

pleando el presente método, que, para todos los fines prdc-
ticos, estd limitado a haluros de organoestafio que ccntie~
nen 2 o 3 raedicales metilo o un radical butilo. Ciertos ha-
luros de organoestaiio asimétricos, tales como los dihaluros
de metil-etilestafio y los dihaluros de metil-propilestaiio
pueden ser recuperados de solucionés gcuosas empleando la
técnice presente, sin embargo estos compuestos son o muy
tdxicos o tan dificiles de preparar que son de un interés

comarcial limitado.

REIVINDICACIONES

Los puntos de invencidn propia y nueva gque se pre
sentan pars que sean objeto de esta solicitud de Patente de
Invencidn en Egpafia, por VEINTE afios, son los que se reco-
gen en las reivindicaciones siguientes:

18,- Un nétodo pars aislar wn haluro de organocs—
tafio de la f£érmula general (CH3)aSnX4_a ) C4H955X§, en la
que a es el ndmero entero 2 ¢ 3 y X representa cloro, bromo
o yodo, en forma sustancialmente pura a partir de un medio
acuos0 que contiene mds de aproximadamente (55%) en peso de
dicho haluro de orgarncesiafio en formae de un complejo 1ngolus
ble en agua con smonisco o con una amina, consistiendo el mé
todo esencialmente en las etapas siguientes: 1) combinar di-

sho medio acuoso con: a) una cantidad de una sal inorgdnica
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soluble en agua y quimicamente inerte suficiente para al-
canzar una concentracidn de 50 g de dicha sal por cada 100
cm3 de agua hasta la concentracidn equivalente a una solu-
cidn saturads o sobresaturada de dicha sal, y b) un deido
mineral no oxidante en una cantidad suficiente para descom
poner completamente dicho complejo; 2) calentar la solu-
cidn resultante a una temperatura comprendida entre la del
ambiente y el punto de ebullicidn de la solucidn segin se
requiera para efectuar Una separacidén del haluro de organo-
egtafio de la fase acuosa; 3) aislar el haluro de organoes-
tafio,

28,= Un método segin la reivindicacién 12, en la
gque X es cloro,

38,~ Un método segin la reivindicacidn 1#, en el
qiie la sal inorgdnica soluble en sgua es un haluro de cal-
eio, zine 0 manganeso,

48,~ Un método segin la reivindicacidn 32, en el
gue el haluro es un cloruro.

58,- Un método segin la reivindicacidn 42, en el
que el cloruro es cloruro de calcio.

8,- Un método semin la reivindicacidn 1%, en el
que la concentracidn de dicha sal inorgdnica es equivalente
g una soluoidn saturada de dicha sal en presencia del halu-
ro de organocestafio,

78.~ Un nétodo segn la reivindicacidn 12, en ol
que el complejo contiene dicho haluro de organocestafio y amo
niaco.

8¢,~ Un método segin la reivindicacidn 18, en el
gque dicha amina se selecciona del grupe consistente en al-

cohilaminas primarias, secundarias y terciarias.
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98, Un método segin la reivindicacidn 12, en el
que dicha amina es una amina hetercciclica.

108,~ Un método segin la reivindicacidn 12, en
el que diche amina es piridina.

118,~ Un método segin la reivindicacidn 1%, en
el que dicho dcido mineral es dgcido clorhidricq.

128,~ Un método para aisler un haluro de organg
egtafio.

Tal y.como ge ha descrito en la liemoriz gue an-
tecede, y con los fines que se han especificado.

Fsta Memoria consta de veintiuna hojas escritas

a mdquina por una sola cara.
Madrid » '] 2' NSH ‘quﬁ

|2
P.hs

Alberfg/de Elzabyru

Por Podey,
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