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E ste invento se r e f ie re  a un método para  recupe­

r a r  c ie r to s  haluros de organoestaño so lubles en agua de so 

luciones acuosas que contienen complejos de esto s compues­

to s de organoestaño con amoníaco o una amina.

Los báluros de organoestaño de la  fórmula gene­

r a l  R SnX, „ en la  que cada R rep resen ta  un ra d ic a l  h id ro - a 4- a
carbonado, particu larm ente un ra d ic a l  a lcoh ilo  in fe r io r  y 

2 rep resen ta  c lo ro , bromo o yodo, y a es 1, 2 ó 3 se em­

plean como b iocidas para rep rim ir una variedad de organis­

mos indeseables y como e s tab iliz ad o re s  térm icos a u x ilia re s  

para  polímeros que contienen haláganos. Una p a rte  principal, 

dé los haluros de organoestaño producidos se emplean como 

productos interm edios para preparar derivados de organoes­

taño que son t i t i le s  como ca ta liza d o re s , h e rb ic id as , insec­

t ic id a s ,  agentes anti-m icrobianos y para una variedad de 

o tra s  ap licac iones en la  a g ric u ltu ra  y la s  in d u s tr ia s  de 

revestim ien to  y química en g enera l. Por ejemplo, cuando se 

ap lican  a  a r t íc u lo s  de v id rio  calentados ta le s  como bote­

l l a s  y o tro s re c ip ie n te s , los haluros de organoestaño se 

descomponen para proporcionar un revestim iento  adherente 

de óxido estánnico sobre e l  v id r io . Esto es frecuentemente 

la  primera etapa en la  formación de revestim ien tos conduc­

to re s , p ro tec to re s  o decorativos sobre re c ip ie n te s  de v i ­

d rio .

Los haluros de organoestaño son relativam ente 

costosos y pueden p resen ta r un n iv e l  im portante de to x ic i­

dad para lo s  mamíferos. Por consiguiente usualmente es de­

seable recuperar sustanclalm ente la  to ta lid a d  de estos com­

puestos bien sea como productos f in a le s  o como m ateria les 

de p a rtid a  no convertidos. Los haluros de organoestaño r e -
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cuperados deben, e s ta r  relativam ente puros#

Muchos de los ha laros de a lcoh ilestaño  in fe r io ­

re s  pueden se r particularm ente d i f íc i l e s  de recuperar en 

forma pura. Estos compuestos son líqu idos v o lá t i le s  y co­

rro s iv o s . Deben’ tomarse precauciones especiales durante e l  

tratam iento y tran sp o rte  de esto s m ateria le s . Si se deja 

que entren en contacto con la  p ie l  o e l  conducto re s p ira ­

to r io , los e fec tos p e rju d ic ia le s  son sim ila res  a los produ 

cidos por e l  c loruro  de hidrógeno.

Se ha d escrito  en la  b ib lio g ra f ía  química que 

los haluros de organoestafto reaccionan con aminas o amoma 

co anhidro para proporcionar complejos Bólidos. Estos com­

p le jo s  están frecuentemente en forma de polvos blancos f i ­

nés que no presentan ninguno de los riesg o s asociados a 

lo s  halaros de organoestafío l ib r e s ,  lo s  complejos se descocí 

ponen fácilm ente en presencia de solucionas acuosas da á c i­

dos m inerales, proporcionando e l  haluro de organoestaflo co 

r r e 3pondlente. Aunque los complejos an tes mencionados fa c í 

l i t a n  la  recuperación y tratam ien to  de los haluros de or~ 

ganoestarío, e l  problema que aun permanece es como a is la r  

un haluro de organoestafío soluble en agua de una solución 

acuosa de un ácido m ineral que se emplea para descomponer 

e l  complejo correspondiente d e l haluro con amoníaco o una 

amina. Un mótodo convencional para recuperar haluros de 

órganoestaño so lub les en agua de una solución acuosa es 

por d e s tila c ió n , con lo cual una p a rte  o la  to ta lid a d  del 

agua se separa por e b u llic ió n , dejando un residuo d e l com­

puesto de organoestafío deseado. Si e l  compuesto de organo- 

estaño e s tá  presente en combinación con o tro s compuestos 

de organoestafío so lub les en agua, lo s puntos de ebu llic ión30
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pueden d i f e r i r  suficientem ente para perm itir la  separación 

de los compuestos de organoestaño por d e s tila c ió n  f ra c c io ­

nada una vez que se separa e l  agua, l a  d e s tila c ió n  puede 

no se r posib le  sin  pérdidas s ig n if ic a tiv a s  de producto, s i  

e l  punto de e b u llic ió n  de l haluro de organoestaño e s tá  pro 

ximo a l  del agua o s i  e l  compuesto de organoestaño se des­

compone en una magnitud apreciab le  cuando se c a lie n ta  a la  

tem peratura requerida  para separar e l  agua. Incluso s i  la  

separación deseada puede e fec tuarse  por d e s tila c ió n , é l  

proceso requ iere  un equipo costoso y cantidades considera­

b les de energía en forma de c a lo r . Además, e l  compuesto de 

organoestaño recuperado puede req u e rir  un tratam iento  a d i­

c io n a l para conseguir e l  n iv e l  de pureza deseado. Los halu 

ros de organoestaño que funden por encima de la  temperatu­

r a  ambienta pueden p u rif ic a rse  frecuentemente por rec ris ta , 

lización» s in  embargo esto requ iere  una etapa de proceso 

ad ic io n a l y e l  empleo de d iso lven tes orgánicos. Puesto que 

mucho3 da los d iso lven tes orgánicos son inflam ables y/o 

v o lá t i le s ,  presentan un riesg o  para la  seguridad y la  salud 

d e l personal que tra b a ja  con estos m ateria les además de au­

mentar los co stes  de fab ricac ió n .

Un objeto  de este  invento es proporcionar un mé­

todo sen c illo  y de un coste  rela tivam ente  bajo para recupe­

r a r  c ie r to  námero de haluros de organoestaño so lubles en 

agua en una forma rela tivam ente  pura y con a lto  rendimiento 

a p a r t i r  de medios acuosos que contiene un complejo de es­

to s  compuestos con amoníaco o una amina. Se lia encontrado 

ahora que este  objeto puede conseguirse añadiendo a l  medio 

acuoso que contiene esto s complejos in so lub les en agua una 

cantidad su f ic ie n te  de ácido para  descomponer completamente
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e l  complejo y un e le c tro l i to  inorgánico fu e r te  en una can­

tidad  su fic ie n te  para formar una solución p a rc ia l  o comple 

tamente saturada a la  tem peratura ambiente, y luego calen­

ta r  la  solución re su lta n te  para efectuar una separación 

del haluro de organoestaño.

RESUMEN PEI) INVENTO

Este invento proporciona un mátodo para a is la r  

un haluro de organoestaño líquido  o sólido de la  fórmula 

(CH^)aSnX^_a ó O^HgSnX  ̂ en forma sustancialm ente pura a 

p a r t i r  de un medio acuoso que contiene más de aproximada­
mente 55$ en peso de dicho haluro de organoestaño en forma 

de un complejo inso lub le  en agua con amoníaco o una amina, 

consistiendo e l  mátodo esencialmente en la  secuencia s i ­

guiente de etapas:

1. combinar con dicha solución acuosa: a) una 

cantidad de una s a l  inorgánica in e r te  soluble 

en agua su fic ie n te  para alcanzar la  concentra 

oión de, desde 50 g de dicha s a l  por 100 orn̂  

de agua hasta  la  concentración equivalente a 

una solución saturada de dicha s a l ,  y b) un 

ácido m ineral no oxidante en una cantidad nó 

su fic ie n te  para descomponer completamente d i-  

oho complejo:

2. c a len ta r la  solución re su lta n te  a una tempera­

tu ra  comprendida en tre  la  del ambiente y e l 

punto de eb u llic ió n  de la  solución para efec­

tu a r una separación del haluro de organoestaño 

de la  fase  acuosas

3. a i s la r  e l  haluro de organoestaño.

En la  fórmula a n te rio r  a es e l  niimero entero 2 ó
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3 y X rep resen ta  c lo ro , bromo o yodo.

DESCRIPCION DETALLADA DEL INVENTO 

E l presente método para separar complejos de ami­

na de c ie r to s  haluros de organoestaño so lub les en agua de 

una solucién acuosa se asemeja a la  conocida técn ica  llama 

da " s a l if ic a c ió n " , en la  cual un e le c tro l i to  fu e r te , usual 

mente una s a l  muy soluble de un m etal p o liv a len te , se aña­

de a una solucidn acuosa que contiene un e le c tro l i to  déb il 

so lub ilizado  c o n 'e l  f in  de p re c ip ita r  éste  últim o de la  so 

lucidn en forma de un líquido  o sólido inm isc ib le . Una se­

paración d é l haluro de organoestaño de la  fase  acuosa que 

contiene la  s a l  inorgánica se consigue calentando la  solu­

c ión . A este  respec to  e l  método presente d if ie re  de la  "sa 

l if ic a c ió n "  convencional, que usualmente se r e a l iz a  a Una 

tem peratura ambiente o in fe r io r  a la  d e l ambiente. Una vez 

separado de la  fase  acuosa, e l  haluro se a is la  fácilm ente 

por métodos convencionales, que incluyen decantación y f i l  

tra c ió n . Puesto que la  so lub ilidad  del e le c tro l i to  inorgá­

nico aumenta usualmente a medida que se eleva la  temperatu­

r a ,  es improbable que p re c ip ite  algo de e le c t ro l i to  de la  

solución junto con e l  haluro de Organoestaño*

Empleando la  p resente técn ica  es fa c tib le  recupe­

r a r  a l  menos e l  65$ de los haluros de organoestaño presen­

te s  en una solución acuosa.

Aunque e l  método presente es operable empleando 

complejos de haluros de d im etilestaño o trim e tile s ta ñ o  y 

trlh& luros do b u tile s tañ o , los haluros de e tile s ta ñ o  co rres­

pondientes no pueden ser p rec ip itad o s por e ste  método. Esto 
es sorprendente e inesperado.

De acuerdo con e l  presen te  método lo s complejos do30
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haluros de organoestaño con amoníaco o aminas se descompo­

nen haciendo reaccionar los complejos con una solución 

acuosa de un ácido m ineral. Cualquiera de lo s ácidos minera 

les  conocidos excepto los ácidos fuertem ente oxidantes, ta  

le s  como e l  ácido n í tr ic o  pueden emplearse para este  f in .  

Puesto que se sabe que algunos ácidos forman compuestos re  

ilativamente e stab les  con los haluros de organoestaSo que 

pueden in te r f e r i r  con la  p rec ip itac ió n  de esto s haluros en 

presencia de e le c tro l i to s  fu e r te s , e l  námsro de equivalen­

te s  de ácido añadido ha de ser estequiomótricamente ig u a l 

a l  niimero de equivalentes de amina o amoníaco que están 

formando complejos con e l  haluro de organoestaño. Esto ase 

gurará que no e s tá  presente suatancialm ente ácido l ib re  det 

puós de la  descomposición de l complejo,

Los ácidos m inerales adecuados incluyen ácido 

c lo rh íd ric o , bromhídrico, su lflír ico , fo sfó rico  y p ere lÓ ri- 

co*
Para red u c ir a l  mínimo e l  ntímero de etapas de tra  

tamlento requeridas para a is la r  los haluros de organoesta- 

fío p resen tes , e l  ácido m ineral y e l  e le c tro l i to  fu e rte  an­

te s  mencionado están presentes preferiblem ente en la  misma 

solución . E l complejo se descompone y e l  haluro de organoes 

taño re su lta n te  p re c ip ita  del mismo medio líq u id o . Muchos 

productos de n eu tra lizac ió n  d e l ácido m ineral y la  amina o 

amoníaco liberados por descomposición de l complejo permane­

cen en solución y no deberían i n te r f e r i r  con la  recupera­

ción subsiguiente de l haluro de organoestaño. Si e l  produc­

to de n eu tra lizac ió n  es in so lu b le , puede ser fácilm ente se­

parado por técn icas convencionales ta le s  como f i l t r a c ió n  an 

te s  de que se c a lie n te  la  mezcla de reacción para recuperar
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e l  haluro de Organoestaño. Más preferiblem ente e l  ácido mi­

n e ra l seleccionado es uno que forma un producto de reacción 

soluble en agua con la  amina que e s tá  formando complejo cor: 

e l  haluro de organoestaño. E l ácido c lo rh íd rico  se p re f ie ­

re  entre  lo s ácidos m inerales que proporcionan productos 

de descomposición so lubles en agua.

¿a to ta lid a d  de ios haluros de organoestaño p re­

sentes pueden a is la r s e  de su solución acuosa cuando están 

p resen tes a una concentración mayor de aproximadamente 55$ 

en peso i Si una solución dada es demasiado d ilu id a  para 

una separación e fe c tiv a , empleando e l  presente método, a l ­

go del agua debe se r separada por d e s tila c ió n , la  cual se 

r e a l iz a  preferib lem ente bajo presión  reducida para e v ita r  

o a l  menos red u c ir a l  mínimo la  descomposición inducida por 

calo r d e l compuesto de organoestaño.

Dependiendo de la  so lub ilidad  del haluro de orga- 

noestaño en agua, la  concentración mínima de s a l  inorgánica 

necesaria  para p re c ip ita r  completamente e l  haluro de organo 

estaño e s tá  en tre  50 y 130$ o más de la  cantidad teóricamen 

te  equivalente a una solución saturada de la  s a l  a tempera­

tu ra  ambiente. Algunas sa le s  formarán soluciones sobresatu­

radas bajo c ie r ta s  condiciones, que cab ría  achacar a una so 

lu b ilid ad  superior a la  máxima te ó r ic a .

E l método d e l presente invento para  a i s la r  halu­

ros de organoestaño a p a r t i r ' de una solución acuosa de Sa­

le s  inorgánicas d if ie re  de una " sa lif ica c ió n "  convencional 

de e le c t ro l i to s  déb iles en que una vez que e l  compuesto de 

organoestaño se separa de la  solución saturada calentada no 

se red isuelve  cuando la  solución se e n fr ía  a la  tem peratura 

ambiente. La p rec ip ita c ió n  de e le c t ro l i to s  déb iles de so lu -30
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ciones acuosas es usualmente una reacción re v e s ib le , por­

que una vez que se forma la  segunda fase  puede ser re d i-  

su e lta  ajustando la  concentración de e le c tro l i to  fu e r te , 

la  tem peratura de la  fase  acuosa o ambas a n iv e les  a los

que e x is te  una ¿nica  fa se .
Las sa les  inorgánicas adecuadas para p re c ip ita r  

los haluros de organoestaño p resen tes no reaccionan con e l  

haluro de organoestaño y son so lub les a tem peratura ambien 

te  en la  magnitud de a l  menos aproximadamente 50 g por ca­

da 100 ots? de agua. De la s  sa les que sa tis fac en  estos dos 

c r i t e r io s ,  la s  p re fe rid a s  incluyen los c lo ru ro s , bromuros 

y yoduros de z inc, ca lc io  y manganeso.
O tras sa le s  inorgánicas adecuadas fácilm ente ase 

qu ib les inc luye , pero no están  lim itadas a : 

bromato de amonio, 

yoduro de amonio 

bromuro de bario 

yoduro de bario  

n i t r a to  de ca lc io  

haluros fá r r ic o s  

ace ta to  de plomo 

bromuro de l i t i o  

ace ta to  de magnesio 

haluros de n íquel 

ace ta to  de potasio 
carbonato de potasio  

fluo ru ro  de potasio

30

yoduro de potasio  

yoduro de sodio 

bromuro de estroncio
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yoduro de estroncio

La concentración de s a l  n ecesaria  para p re c ip i­

t a r  completamente e l  haluro de organoestaño v a ria rá  depen­

diendo de la  so lub ilidad  d e l haluro de organoestaño. Con­

cen traciones de s a l  mayores de 50 g por 100 cm  ̂ de agua son 

usualmente requeridas para recuperar más de aproximadamente 

50/í del haluro de organoestaño. Para los haluros más so lu­

b le s , ta le s  como e l  d icloruro  de d im etiles tañ o , una so lu­

ción saturada o sobresaturada en la  s a l ,  equivalente a a l  

menos 200 g de s a l  por 100 crn  ̂ de agua, puede ser req u e ri­

da para recuperar más de aproximadamente 90$ d e l compuesto 

de organoestaño.

La s a l  inorgán ica  debe ser anhidra para reducir 
a l  mínimo la  cantidad de s a l  requerida para p re c ip ita r  e l  

compuesto de organoestaño. Algunas sa les  h id ra tadas ta le s  

como e l  c lo ru ro  fé r r ic o  hexahidratado contienen c a s i c a n ti­

dades igua les de s a l  y agua. E stas sa les  h id ra tadas son por 

tan to  demasiado in eficaces  para empleo en e l  presente méto­

do debido a la  cantidad Inusualmente grande requerida  para 

obtener la  concentración deseada de s a l  en la  solución.

Los complejos dé haluros de estaño orgánicos e 

inorgánicos Con amoníaco o aminas se preparan fácilm ente cou 

binando e l  haluro con e l  reac tiv o  formador de complejos. 

Guando los reac tiv o s  están en fase  de vapor, la  reacción es 

in stan tán ea , para todos los f in e s  p rác tico s  a la  temperatu­

r a  ambiente, s in  embargo puede ser deseable mantener lúa 

re a c tiv o s  en contacto  uno con e l  o tro  durante varios minu­

to s  para asegurar una reacción  completa. Para reacciones que 

emplean una fase  líq u id a , la  tem peratura de la  mezcla da 

reacción e s tá  comprendida preferiblem ente en tre  20 y 1002C.30
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Puesto que usualmente la  reacción es exotérmica, puede no 

req u erirse  calentam iento externo. E l complejo sólido p rec i 

p i ta  en la  cámara o rec ip ie n te  de reacción , frecuentemente 

en forma de un polvo blanco finamente d iv id ido . En aquellos 

casos en que la  amina es un líquido la  reacción con e l  ha- 

luro de organoestaño puede efectuarse  "de modo neto», es 

decir s in  d iluyente de ningún tip o , o en presencia  de un 

líquido  orgánico in e r te  adecuado t a l  como n-hexano, bence­

no o tolueno.
lo s  haluros de organoestaño p resen tes reacciona­

rán con virtualm ente la  to ta lid a d  de la s  aminas p rim arias, 

secundarias y te r c ia r ia s  en la3 que e l  átomo de nitrógeno 

no está  impedido de modo que se ev ite  una asociación enüie 

e l  átomo de nitrógeno de la  amina y e l  haluro de organoes-

15

20

25

taño*
Las aminas adecuadas para empleo en la  prepara­

ción de aductos in so lub les en agua con los haluros de orga­

noestaño p resen tes son aminas p rim arias, secundarlas y t e r ­

c ia r ia s  en la  que los ra d ic a le s  hldrocarbonados unidos a l  

átomo de nitrógeno contienen en tre  1 y 20 átomos de carbo­

no. Aminas rep re se n ta tiv a s  incluyen metllamina, dimetilami 

na, n-propil-am ina e isómeros e s tru c tu ra le s  de las  mismas, 

a n ilin a  y aminas h e te ro c íc lica a  ta le s  como p ir id in a . Para 

ser ú t i l  en e l  presente método para recuperar haluros de 

organoestaño la  s a l  formada después de la  d isociación  del 

complejo de haluro de organoestaño-amina con e l  ácido acuo­

so debe ser preferiblem ente soluble en agua» Si la  s a l  no 

es soluble en agua p re c ip ita rá  junto con e l  haluro de orga­

noestaño cuando e l  complejo se añade a una solución acuosa 

a c id if ic ad a  de una sa l  ino rgán ica . La separación de la  s a l30
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del haluro de organoestaño re q u e r ir ía  una etapa ad ic io n a l 

de f i l t r a c ió n  o decantación para  separar la  s a l ,  aumentan­

do con e llo  e l  coste  d e l proceso de recuperación.

Como se ha d escrito  previamente, cuando se desea 

recuperar e l  haluro de organoestaño del complejo, éste  se 

combina con agua que contiene su fic ie n te  ácido para  descom 

poner e l  complejo y l ib e ra r  e l  haluro de organoestaño. la  

s a l  inorgánica que ha de emplearse para p re c ip ita r  e l  halu­

ro puede e s ta r  presente en la  solución acida acuosa antes 

mencionada o se añade después de la  descomposición de l com­

p le jo .

15

lo s  ejemplos sigu ien tes muestran rea lizac io n es  

p re fe rid a s  d e l método presente y demuestran que e l  método 

no puede emplearse con haluros de organoestaño que no es­

tán dentro d e l alcance del invento , t a l  como se defino en 

la s  re iv in d icac io n es ad jun tas . Todas la s  p a rte s  y porcenta­

je s  son ®h peso.

EJEMPLO 1

20

25

Este ejemplo demuestra la  preparación y descompo­

sic ió n  de un complejo con amoníaco de t r ic lo ru ro  de b u t i l -  

estaño y la  recuperación del haluro de organoestaño resu ltan  

te  de la  solución acuosa.

Un rec ip ie n te  que contiene tr ic lo ru ro  de b u tí le s -  

taño se calen tó  a 12020. E l vapor re su lta n te  se a rra s tró  en 

una c o rr ie n te  de nitrógeno y se d ir ig ió  a un rec ip ien te  de 

reaación  de v id rio  de 2 l i t r o s  de capacidad, cuando se ad­

m itió amoníaco gaseoso anhidro en este  re c ip ie n te  de reac­

ción se formó un p rec ip itado  blanco finamente dividido y la  

pared de l re c ip ie n te  de reacción  se ca len tó . Por a n á l is is  

d e l p rec ip itado  blanco se encontró que contenía 33,0^ en pe
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so de estaño , 9,9$ de n itrógeno , 13,6$ de carbono, 5,8^ de 

hidrógeno y 29,5$ de c lo ro . E l a n á l is is  calculado para un 

complejo de la  fórmula C^HgSnClySHI^ es 35,7$ de estaño, 

12,6$ de n itrógeno, 14,4$ de carbono, 5,4$ de hidrógeno y 

32,1$ de c lo ro .
E l complejo se descompuso añadiendo gradualmente 

una parte  de 90 gramos de complejo a una solución acuosa 

que contenía 200 g de agua, 400 g de c loruro  de ca lc io  d i­

hidratado y 90 g d e  ácido c lo rh íd rico  acuoso concentrado 

(21 norm al), l a  mezcla re su lta n te  so calentó  a una tempera­

tu ra  de 115 í»C* la  solución se ag itó  durante la  adición del 

complejo, la  ag itac ión  se continuó hasta  que se hizo reac­

cionar completamente e l  complejo, lo cual re q u ir ió  entre 

15 y 30 minutos. E l tr ic lo ru ró  de bu tilea taño  p rec ip itó  de 

lá  mezcla'de reacción en forma de un líqu ido  im niaciole y 

se recuperó empleando un embudo de decantación* E l t r í e lo — 

ruro de bu tilestafío  recuperado pesó 67 gramos lo cual es 

equivalente a un rendimiento de l 88$, basado en e l  peso del 

haluro de organoestaño presente en e l  complejo o r ig in a l. 

EJEMPLO 2
Este ejemplo demuestra la  preparación de un com­

p le jo  de p ir id in a tr ic lo ru ro  de bu tiles ta fío .

Una parte  de 14,6 g (0,2 moles) de p ir id in a  se 

añadió gradualmente a una solución ag itada  que contenía 

28,2 g (0 ,1  moles) de tr ic lo ru ro  de bu tilestafío  y 100 g de 

benceno. Se desprendió ca lo r y se formó un p rec ip itado  blan 

co. Se continuó la  ag itac ión  durante aproximadamente 5 mina 

to s , despuós de los cuales e l  complejo se a is ló ,  se lavó 

con benceno y luego se secó a 5020 bajo una presión reduc i- 

da durante 1 hora. E l m ateria l seco pesó 40 g, que es equi-
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valen te  a un rendim iento de 93$, basado en e l  peso del t r i  

c lo ru ro  de b u tile s ta ñ o . Por a n á l is is  se encontró que e l  só 

lido  contenía 26¡,49$ de estaño, 24)32$ de c loro  y 6,35$ de 

n itrógeno . Este a n á l is is  corresponde a la  fórmula: 

C4HgSnCl3 .2C5H5íí.

Se preparó un complejo de t r ic lo ru ro  de m e tile s-  

taño y p ir id in a  como se ha d escrito  en la  primera parte  de 

este  ejemplo, empleando 22 g de tr ic lo ru ro  de m etilestaño , 

15,8 g de p ir id in a  y 100 cm  ̂ de benceno.

EJEMPLO 3

Este ejemplo demuestra la  descomposición de d i­

versos complejos de haluro de orgánoestaño-amina y la  reou- 

péración del haluro de organoestaño correspondiente de un 

medio acuoso.

Una muestra de 1,0 g de diversos complejos que 

contenían d ic lo ru ro  de d im etiiestaño o t r ic lo ru ro  de b u t i l -  

estaño se añadió con ag itac ión  a 7 om de una solución acuo 

sa que contenía 33$ en peso de c lo ru ro  cá lc ico  d ih idratado . 

Una porción de 1 de ácido c lo rh íd rico  acuoso concentra­

do (12N) sé añadió a cada porción de 7 cm  ̂ de la  solución 

de s a l  an tes de la  adición de l complejo. La mezcla re su lta n  

te  se calen tó  a 1002C y sa mantuvo a e s ta  tem peratura duran 

te  cinco minutos. La mezcla se dejó luego e n f r ia r ,  y se ano 

tó  la  tem peratura a la  cual o cu rría  la  separación de fases 

y se r e g is tró  en lá  Tabla sigu ien te  juntó con e l  aspecto f í  

sico  de la  fase  in f e r io r .

30
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Componentes d e l Temperatura de separacidn Pase separada 
Complejo de fases  (2C)____________ _______________

Haluro Amina

C ¿jHcjSnC 1-j kh3 75 Aceite

04H9Sn0l3 c5h5ii 95 Aceite

(CH^SnClg (ch3ch2)2nh 90 Sólido

(CH3)2Sn012 c5h5n 75 Sólido

(CH3) 2SnCl2 hh3 4.21 Sólido

EJEMPLO 4

La so lub ilidad  en agua de diversos c lo ru ros

organoestafío y un blomuro de organoestafío que contenían en 

tre  uno y ocho átomos de carbono fuá investigada  empleando 

10 p a rte s  o 55 p a rte s  del haluro de organoestafío por cada 

100 p a rte s  de agua. La mezcla se calen tó  luego a 10QQC, pa­

ra  determinar a i la  so lub ilidad  d e l haluro a 100SC d ife r ía  

d e l valor a 21SC« Los resu ltados se resumen en la  tab la  s i ­

gu ien te. Los compuestos so lubles se indican por la  le t r a  

"s" , lo s compuestos inso lub les con la  l e t r a  " i" .

20

25

30



H o j a  n ú m . 1 6 22k06

1 TABLA I

COMPUESTO PARTES DE COMPUESTO/ SOLUBILIDAD
100 PARTES DE AGUA A 212 C A 1002C.

CH3SnCl3 10
55

s
s

s
s

(CH3)2SnCl2 10
55

s
s

s
s

(CEL) ,SnCl 10 s sJ ó 55 s s

C2H5SnCl3 50 s s

(C2H5) 2SnBr2 50 i i

C4HgSnCl3 10
55

s
s

s
s

(06H5)23n012 10 i i

G 8H17SnC13 10 i i
(C4H9) 2SnCi2 10 i i

15

Se hizo un in ten to  para p re c ip ita r  loa haluros de 

organoeatafío que se d iso lv ían  empleando soluciones acuosas 

de c lo ru ro  de c a lc io , u tilizán d o se  cada una de las  tre s  tam 

p e ra tu ra s . La concentración de la s  d iversas soluciones fue
20 como sigue:

25

Solución Ns Temperatura de la  
solución

Gramos de CaOlp 
cada 100 cm3 de

1 2120, 79,62
2 212C. 99,533 2120. 129,39
4 7020. 151,44
5 7020, 189,30
6 7020, 246,10
7 10020. 169,98 10020. 212,49 1002C. 276,1

2HoO por 
agua

Una p a rte  de 2 cm  ̂ de cada una de la s  nueve so lu - 

oiones de haluro de organoestaño enumeradas en la  Tabla I  se 

añadió a una p a rte  de 8 cm  ̂ de cada una de las nueve solucio30
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nes de c lo ruro  de c a lc io , que luego se calen taron  a la  teja 

pera tu ra  espec ificada  en la  Tabla 2 sigu ien te  y se mantu­

vieron a dicha tem peratura durante 5 minutos. S I tan to  por 

ciento  en peso del haluro de organoestaño presente en la  

solución aparece inmediatamente debajo de la  fórmula para 

e l  compuesto de organoestaño. El tip o  de segunda fase  que 

se forma, s i  se produce, se ano ta . La ausencia de cualquier 

dato in d ica  que solamente estaba presente una fa se .
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lo s  datos de la  Tabla 2 demuestran que m ientras 

que e l  t r ic lo ru ro  de m etilestaño y e l  t r ic lo ru ro  de e t i l e s  

taño son so lub les en agua, no pueden ser recuperados em­

pleando e l  presente método, que, para todos los f in e s  prác­

t ic o s , e s tá  lim itado a haluros de organoestaño que con tie ­

nen 2 o 3 ra d ic a le s  m etilo o un ra d ic a l  b u t ilo . C ierto s ha- 

luros de organoestaño asim étricos, ta le s  como los d ihaluros 

de m e til-e tile s ta ñ o  y los d ihaluros de m etil-p rop ilestaño  

pueden se r reoupe'rados de soluciones acuosas empleando la  

técn ica  p resen te , sin  embargo estos compuestos 3on o muy 

tóxicos o tan  d i f íc i l e s  de p reparar que son de un in te ré s  

com ercial limitado*

13

REIVINDICACIONES

20

25

30

Los puntos de invención propia y nueva que 3e pre 

sentan para que sean objeto de e s ta  so lic itu d  de Patente de 

Invención en España, por VEINTE años, son los que se reco­

gen en la s  re iv ind icaciones s ig u ien tes :
1 » .-  Un método para a i s la r  un haluro de organoes­

taño de la  fórmula general (CHj)aSnX^_a o C^IIgSnX^» en Ia 

que a es e l  niímero entero 2 ó 3 y X rep resen ta  c lo ro , bromo 

o yodo, en forma sustancialm ente pura a p a r t i r  de un medio 

acuoso que contiene más de aproximadamente (55?») en peso de 

dicho haluro de organoestaño en forma de un complejo in so lu ­

ble en agua con amoníaco o con una amina, consistiendo e l  mó 

todo esencialmente en la s  etapas sig u ien tes : 1) combinar d i­

cho medio acuoso con: a) una cantidad de una s a l  inorgánica
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soluble en agua y químicamente in e r te  su fic ie n te  para a l ­

canzar una concentración de 50 g de dicha s a l  por cada 100 

cm  ̂ de agua h asta  la  concentración equivalente a una solu­

ción saturada o sobresaturada de dicha s a l ,  y b) un ácido 

m ineral no oxidante en una cantidad su fic ie n te  para descom 

poner completamente dicho complejo; 2) c a len ta r la  so lu­

ción re su lta n te  a una tem peratura comprendida entre  la  del 

ambiente y e l  punto de eb u llic ió n  de la  solución segán se 

req u ie ra  para e fec tuar Una separación del haluro de organo- 

estaño de la  fase  acuosa; 3) a i s la r  e l  haluro de organoes­

taño,

2a . -  Üñ método segán la  re iv in d icac ió n  I a , en la  

que X es c lo ro ,

3a *1- Un método segán la  re iv ind icac ión  I a , en e l  

que la  s a l  inorgánica  soluble en agua es un haluro de c a l­

c io , zinc o manganeso,

4a . -  Un método segán la  re iv in d icac ió n  3a , en e l  

que e l  haluro  es un c lo ru ro .

5a »- Un método segán la  re iv in d icac ió n  4a , en e l  

que e l  c lo ruro  es cloruro  de c a lc io ,

6a»- Un método segán la  re iv in d icac ió n  I a , en e l  

que la  concentración de dicha s a l  inorgánica es equivalente 

a una soluolón saturada de dicha s a l  en presencia del halu­

ro de organoestaño.

7a . -  Un método segán la  re iv ind icac ión  1§, en e l  

que e l  complejo contiene dicho haluro de organoestaño y amo 

n iacó .

8a . -  Un método segán la  re iv ind icación  I a , en e l  

que dicha amina se selecciona d e l grupo consisten te  en a l -  

cohilam inas p rim arias, secundarias y t e r c ia r ia s .
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9 § .-  Un método según la  re iv ind icación  13, en eü

IOS.- Un método según la  re iv in d icac ió n  i s ,  en

e l  que dicha amina es p ir id in a .
l i s . -  Un método según la  re iv ind icac ión  1§, en 

e l  que dicho ácido m ineral es ácido c lo rh íd ric o .

123.- Un método para a i s la r  un haluro de organo

estaño.

tecede, y con les  f in e s  que se han especificado .

E sta  Memoria consta de vein tiuna  hojas e sc r ita s  

a máquina por una so la  cara .

que dicha amina es una amina h e te ro c íc lic a .

Tal y como se ha descrito  en la  Memoria que an­

P . A .

MCC.
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