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FUNDAMENTOS

[ La presente invencidn se refiere a un método
para prep;rar compuestos de triorganbgstaﬁo. Ia invencibn
se refiege ademds a un método para preparar una clase es-
pecifica de haluros de triorganoestafio con gran reﬁdimiqg
toy puréza, usando un método Que hasta ahora ha tenido
un ﬁso limitado, ya que solo se consideraba apto para un
grupo relativamente pequeiioc de haluros de triorganocesta-
fio. ’ ;

" Un método general para preparar haluros ée
triorganoestaiio en los que los grupos hidrocarburo unidos
al Atomo de estafio son 1) cicloalcohilo, 2) una combinas-
cidn de cicloalcohilo y alcohilo, 6 3) combinaciones de
dos grupos que difieren en peso molecular en al menos 42,
estid expuesto en las patentes de los EE.UU. 3.607.891 y
3,789.057. Segln este método se hace reaccionar un com—
puesto de tetraorganoestafio, que contiene dOS~grupoé hi-
drocarburo diferentes, con una cantidad equimolar de’un
haluro esténnico. Hasta ghora, los intenbtos de aplicar’
este método a compuestos de tetraorganoe;taﬁo distintos
de los tipos expuestos en las dos patentes gntes mencio-
nadas han producido mezclas virtualmenté inseparables, de
al menos dos haluros de triorganoestafio resultantes de
la escisidn no selectiva de los.grupos hidrocarburo uni-
dos al &tomo de estaiio. Se_ha hallado ahora que cuando

los compuestos de tetraorganoestaiio antes mencionados con

tienen tres grupos fenetilo sustitulidos en @”, de f£ér-
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_ Sorprendentemente, el presente método no es Gtil cuando
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5
mula general 2 ?”GH2"
Rl

, ¥ un grupo hidrocar-

buro lineal o fenilo, el grupo hidrocarburo no similar es
féciimente escindido y reemplazado por un Atomo de hald-
geno cuando se hace reaccilonar el compuesto de telraorga
noestaiio con un haluro esténnico. En la férmula anterior,
Rl puede ser hidrdgeno o un radical hidrocarburoc lineal,
el grupo metilo de la anterior férmula y R son, ambos,

hidrbgeno.

RESUMEN DE LA INVENCION

La presente invencidén proporciona un método

para preparar compuestos'de triorganoestailo de férmula

2 C~CH \ SnX
R ‘_@ : ' 2 i
R

general:

donde R* representa hidrdgeno o metilo, R° se elige del
grupo que counsta de hidrdgeno, alecohilo que contiene de
1 a 6 &tomos de carbono, y X es cloro o bromo, consistiég
do esencialmente dicho método en las siguientes etafas:

1. Hacer reaccionar al menos tres moles de

un haluro de organomagnesio
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| $H5

22 ?5CH2—MgXl , donde R* y R
Rl

son como se han definido antes, por cada
mol de un trihaluro de alcohilestbailo
RasnX%, donde X+ y X2 se eligen indivi—’
dualmente del grupo que consta de cloro
y bromo, ¥y R3 es fenilo o un grupo hidro
carburo lineal que contiene de 1 a 8 &to
mos de carbono;

2. Hacer reaccionar el compuesto de tetraor
ganoestano resultante con una cantidad
equimolar de un haluro esténnico anhidrg,
SnXA, en un diluyentelde hidrocarburo ii.
quido, y aislar dicho compuesto de tricr
ganoestafio combinando la mezcla de reac-
¢ibén con agua o una solucibn de &cido

‘ acuoso diluido.

DESCRIPCION DETALLADA DE LA INVENCION

La presente clase haluros de triorganoesta-
fio, donde el haldgeno es cloro o bromo, se prepara hacien
do reaccionar al menos tres moles del correspondiente ha-

?Ha

luro de organomagnesio RC-Cﬂal\ﬁgxl por ca~
l
. 1
R

da mol de un trihaluro de alcohil- & fenilestaiio RBSnxg;
donde R? es fenilo o un hidrocarburo lineal. Cuando R es

alcohilo, contieﬁe de 1 a 8 &tomos de carbono. Alternati-
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| vamente, R3 puede contener un doble enlace entre dos &to-

mos de carbono adyacentes. En las férmulas anteriores,
X, x* Yy ¥ se eligen individualmente entre cloro y bro=-
mo, Preferiblemente, R es metilo,

; La reaccibn entre el haluro de organomagne-

gio y el haluro de triorganoestafio produce un compuesto

o
de tetraorganoestafio de férmula general:

que subsiguientemente se hace reaccionar con una canti-
dad equimolar de un haluro esténnico SnX, . Durante esta
reaccidn, el grupo hidrocarburo representado por R es
reemplazado por un &tomo de haldgeno del haluro estinni-
co,

Bl trihaluro de organoestaiio RBSnxg se pue-
de preparar haciendo reaccionar el corrgspondiente halu-
ro de al¢ohilo R3X2 con un halure estannoso Snxg, como
se describe en la patente de los EE.UU. ne 3.340,283,
cuyas secciones pertinentes se incorporan aqui por refe-
rencia.

La reaccidn entre el haluro esténnico y com
puesto de tetraorgancestafio se efectlia bajo condiciones
anhidras, a temperaturas de aproximadamente -25 a 809C,
preferiblemente de +25 a 802C, en un hidrocarburo disol~
vente, Disélventes prefgridos incluyen pentano, hexano

y ciclohexano.

iy b s . - - e e 2 PR

18 e
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Preferiblemente, el haluro estinnico se di~-
suelve en el hidrocarburo orginico, ¥y la solucibn resul-
tante se éﬁade gota a gota a una segunda solucidn que con

tiene el.kompuesto de tetraorganoestaiio en el mismo disol

_vente. La temperatura de la mezcla de reaccibén se mantie-

ne prefe;iblemente por debajo de aproximadamente 302C du-
rante 1a;adici6n, lo que requiere aproximadamente una ho-
ra, tras lo cual la mezcla se calienbta a una temperatura
de 35 a 802C, Preferiblemente, la temperatura empleada

es la températuéa de reflujo de la mezcla de reaccidn.

El calentamiento se continfie. durante de aproximadamente
15 a 60 minutos, para asegurar una reaccidén completa. Lue
go se deja enfriar la mezcla de reaccidén hasta tempera%ﬁ—
ra ambienté, tras 10 cual se combina con una o mis pgr;
ciones de agua o una solucibén de 4cido acuoso diluido.

El subproducto de la reaccidn, un trihaluro de monoorga-
noestaiio, RBSnxa, es soluble en la fase acuosa., ELl pro-
ducto deseado permanece en el disolvenfe orgénico, y se
alsla fécilmente evaporando el disolvente. No se requiere
usualmente més purificacién; sin embargo, el producto se
puede recristalizar si se desea. El disolvente orgénico

se libera preferiblemente de cualqﬁier agua que quede

“tras la etapa de extraccidén. Son adecuados cualesquiera

de los agentes quimicos de deshidratacién usuales, siem-—
pre gue no reaccione con el haluro de triorganoestaiio ni
el disolvente. Agentes de secado preferidos incluyen el
RN
sulfato de magnesio anhidro, sulfato sbédico anhidro y sul
El subproducto trihaluro de monoorganoestatio

se puede recircular, haciéndolo reaccionar con el compues
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i anidnico descado se puede introducir haciendo reaccionar
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Los presentes haluros de triorganocestaiio son
s6lidos a temperatura ambiente. Los haluros se pueden con-
-vertir fhcilmente en otros derivados, tal como el éxido,

acetato y sulfato, usando reacciones conocidas, El radical

el corbespondie‘te haluro de triorganoestafio, hidréxido,

u 6xido de bis(triorganoeétaﬁo), con el reactivo indicado
en la tabla siguiente,

DERIVADO DE ORGA- _

NOESTANO + REACTIVO ~eesewe.  PRODUCTO DESEALO

Cloruro o bromuro Acido carboxilico + carboxilato, p.
+ aceptor de 4cido, eJ. acetato

P.ej. piridina

" sal de metal alca~ "
lino de un Acido

carboxilico

" solucidn acuosa de 6xido (o hidréxi
hidrbéxido de metal do)

alcalino

" alcbdxido de metal alcbdxido
alcalino o alcohol +
+ aceptor de &cido

(p.ej. una amina)
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_.DERIVADO DE ORGA-
NOESTANO

Cloxruro o bromuro

——

t Oxido o hidrdxido

n

n

o+
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REACTIVO ———»— PRODUCTO DESEADO

fendxido de metal
alcalino o fenol +

4+ aceptor de 4cido

fluoruro potésico o

écido_fluorhidrico

sulfuro de metal

alcalino

. sulfato de metal

- alealino

mercaptano + acep

tor de &cido

Acido o anhidrido

carboxilico

alcohol (o fenol)

4cido fluorhidrico

fcido sulffirico acug
so diluido (10-25% en

peso)

fenbxido

fluoruro
sulfufo

sulfato
mercaptida
ca¥boxilato
alcdxido (o fe-
néxido)

fluorurq

sulfato
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|_DERTVADO DE ORGA~- ,
NOESTANO % REACTIVO ———w PRODUCTO DESEADO

| Oxido o hidrbxido sulfuro de hidrégg sulfuro
no

" alcohil- o aril-mer mercaptida

captano
Las condiciones de reaccibén, tales como disol

ra preparar los derivados resumidos en la tabla preceden-
te, son conocidas en la técnica y, por tanto, no requie-
ren descripeibén detallada en la presente memoria descrip-
tiva. Un tratamiento completo de este tema, junto con nu-
merosas referencias de la bibliografia,-esth contenido en
un articulo por R.D. Ingham y otros que aparecid en el nfl
mero de octubre de 1960 de CHEMICAL REVIEWS (phgs. 459~
~539). Los derivados antes mencionados pueden ser liqui~
dos o sblidos a temperatura ambiente, dependiendo del tirpo
de sustituyentes representados por X 6 Y.

Los compuestos de ﬁriorganoeétaﬁo preparados
seglin el presente método reprimen eficazmente a los Aca-
ros, cuando se aplican a plantas vivas que son suscepti-
bles de infestacibn por estos insectos. Este hecho esth
expuesto en la patente de los EEfUU. n2 3,657.451. Una so-
la aplicacién de estos compuestos a plantas vivas u otros
sustratos puede proporcionar una represibén residual y ex-
tendida de Acaros durante un periodo'de tiempo considera—
ble, duracién que depende en alguna medida de influencias

mecinicas y biolbgicas, incluyendo el clima. Las formula-

ventes, temperatﬁras y tiempos de reaccidn preferidos pa-~-|




10

15

20

30

18107

Hoja nGm. Q

lciones gue contienen los presentes compuestos de organoes-
tafio se pueden aplicar directamente a 4caros.

Para preparar composiciones para aplicacién a
plantas, el compuesto de organoestafio se aumenta o modifica
a menudo combindndolo con uno ¢ mis aditivos o coadyuvantes
de pesticida cominmente empleados, incluyendo disolventes
orgénicos, agua u otros vehiculos liquidos, tensioactivos
para ayudar a dispersar o emulsificar el compuesto de orga-
noestafio,’ o soportes sélidos en particulas y finamente dese
menuzados o divididos, Dependiendo de la concentracién del
compuesto de triorganoestafio en estas composiciones, pueden
emplearse sin diluyentes adicionales o como concentradds 1f-
quidos que subsiguientemente se diluyen con uno o mds liqui-
dos inertes adicionales, para producir las composiciones
finales de tratamiento, En las composiciones empleadas como
concentrados, el compuesto de triorganoestafio puede estar
presente a concentraciones de aproximadamente 5 a aproxima-
damente 98% en peso, También se pueden incluir en el concen
trado otros agentes bioldgicamente activos que sean quimi-
camente compatibles con los presentes compuestos de triorgaw
noestafio,

La concentracién éptimamente eficaz de com=-
puestos de estafio a emplear como téxico en una composicién
depende de que el 4caroc entre en contacto con o ingiera
el téxico. El peso real de compuesto que constituye una &
dosis eficaz depende primordialmente de la susceptibili-
dad del 4caro al compuesto concreto de triorganoestafio,

Para represién de los 4caros tipo arafia, se obtienen bue-

nos resultados con composiciones liquidas o en polvo que

contienen tan poco como 25 partes por millén en peso de
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téxico. Las composiciones que contienen hasta 90 por cien
to en peso de tdxico se pueden emplear para tratar un
drea muy infestada.

En la preparacibén de composiciones en pol-
Vo, él compuesto de organoestafio se puede mezclar con
muchos soportes sblidos finamente divididos que se em=~
plean comfnmente, tales como tierra de batén, attapulgi-

ta, bentonita, pirofilita, vermiculita, tierra de diato-

usualmente en forma finamente dividida, sc¢ muele o mez-
cla con el tdxico, o se humedece con una dispersibén del .
téxico en un liquido volétil. Dependiendo de las propor-
ciones relativas de téxico y soporte, estas composiciores
se pueden emplear como concentrados que subsiguientemen—
te se diluyen con soporte sbélido adicional, para obte-
ner la cantidad deseada de ingrediente activo. Alterna~
tivamente, tales composiciones en polvo concentradas se
pueden emplear en combinacibn con diversos tensioactivos
anidnicos, catibénicos o no ibnicos conocidos, como agen-
tes emulgentes o dispersantes, para formar concentrados
para pulverizacibn. Tales concentrados son ficilmente
dispersables en vehiculos liquidos, para formar composi-
ciones para pulverizacibn, u otras formulaciones liqui-
das, que contienen los téxicos en cualquier cantidad de-
seada. La eleccidén y concentracién de tensioactivo estén
determinadas por la capacidad del material para facilitar
la dispe?si6n del concentrado en el vehiculo liquido, pa
ra producir la composicibén liquida deseada. Vehiculos 1i
quidos adecuados incluyen el agua, metanol, etanol, iso-

propanol, metil-etil-cetona, acetona, cloruro de metileno|
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- clorobenceno, tolueno, xileno y destilados de Petpéleo.
Entre los destilados de petrdleo preferidos estén aqué-
llos que hierven por debajo de 2042C a presién atmosféri
ca, y que/ iencn un punto de infiamabilidad por encima
de aproximadamente 272C, .

' Las composiciones liquidas se pueden prepa-
rar tambi?n disolviendo uno de los presentes compuestos
de triorganoestafio en una mezcla que contiene un liquido
organico inmiscible con agua y un agente tensioactivo. El
concentrado emuléificable resultante se diluye luego més
con agua y un aceite, para formar mezclas para pulveriza-
¢idn en forma de emulsiones de aceite en agua. En tales
composiciones, el vehiculo comprende una emulsidn acuosa,
es decir, una mezcla de disolvente inmiscible con agua,
agente emulgente y agua. Los tensioactivos preferidos pa-
ra estas composiciones son solubles en aceite, e incluyen
los productos de condensagién de 6xidos de alcohileno con
fenoles y 4cidos orghnicos e inorgénicos, derivados de
polioxietileno de ésteres de sorbiténm, alcohilarilsulto-
natos, alcoholes-&teres complejos, Jjabones de caoba y si
milares. Liquidos orghnicos adecuados a émplear en las
composiciones incluyen los destilados de petrdleo, hexa-
nol, hidrocarburos halogenados liquidos y aceites orgéﬁi—
cos sintéticas. La concentracién de tensioactivo en las
dispersiones liquidas y emulsiones acuosas es de aproxi-
madamente 1 a aproximadamente 20 por ciento en.pesé del
peso combinado de tensioactivo y compuesto de triorgances
taio. '

Cuando se trabaja segin la presente inven-

[ 4

cidn, el compuesto de organoestafio, o una composicidén que
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— contenga el compuesto, se puede éplicar directamente al
4dcaro o al sitio a proteger, particularmente plantas y
&rboles. La aplicacibén al follaje de plantas se efectta
convenientemente usandq espolvoreadores de polvo, pulve~
rizadores de brazo y espolvoreadores de. pulverizacidn.
Cuando se empl?an de esta manera, las composiciones no
deben’ contener ninguna cantidad significativa de diluyen
tes fitotdxicos. En operaciones a gran escala, se bueden
apliéar polvos o pulverizaciones de bajo volumen desde
un aeroplano, |

El siguiente Ejemplo 1 representa una reali
zacién preferida del presente méfodo, y no esté desbtinado
a limitar el &mbito de las reivindicaciones adjuntas., To
das las partes y los tantos por ciento son en peso, a no

ser que se especifique otra cosa.
EJEMPLOS

EJEMPLO 1 - Preparacidn de cloruro de trineofilestarfio

A. Preparacidn de butiltrincofilestafio

A 24,3 g (L &tomo-g) de virutas de magnesio
calentadas a una temperatura de 402C, bajo atmbsfera de
nitr6geﬁo, se afiadidé una porcibén de 25 cc de una solu-
c¢idn que contiene 168,6 g (1 mol) de cloruro de neofilo
disueltos en 270 c¢c de tetrahidrofurano anhidro. La resce
¢ién se inicid usando unas pocas gotas de dibromuro de
etileno. La popdién restante de la solucidén de cloruro
de neofilo ge afiadid graduélmente durante un periodo de
1 hora, mientras la mezcla de reaccibn se calentaba al
punto de ebullicibén. Se continud el calentamiento duran-

RSN
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~— te 2 horas adicionales despubs de completarse la adicibn.
La mezcla de reaccidn se dejd enfriar hasta temperatura
ambien%e, ¥ permanecer a esa temperatura durante aproxi-
madamente 16 horas, durante el cual tiempo se conbinud
la aéitaciéﬁ de la mezcla., Al final de este periodo re-
sultd haber reaccionado todo el magnesio. Una pofcién de
315 g-de la solucibn resultante, due contenia 0,725 mo-
les de cloruro de neofilmagnesio, se afiadibé gota a gota

- & una solucidn agitada de tricloruro de butilestaio (56,4

.g, 0,2 moles) disuelto en 250 cc de tolueno seco. Ia adi
cidn requirid 1,5 horas, y se efectud bajo atmbésfera de
nitrdgeno. Durante la adiciSn, la températura de la mez~-
cla de reaccidn se mantuvo por debajo de 452C. Después
de completada la adicibn, la mezcla de reaccibén se ca-
lentd al punto de ebullicibén (929C) durante una hora, y
luego se¢ dejd enfriar hasta temperétura ambienté. Se afia
dié a la mezcla resultante una solucibén que contenia 250
cc de agua y 25 g de Acido citrico., Luego, la fase acvo-~
sa de la meécla resultante se separd y se desprecibd. El
agua presente en la fase orginica del liguido en dos réu
ses resultante se elimind reuniendo la fase orgénica!con
una porcidén de sulfato de magnesio anhidro, que subéi -
guientemente se eliminé'por filtraéién. El disolvente se
evapord bajo preéién reducida, produciendo 133,7 g de uﬁ -
liquido'amarillo. El producto se destilé bajo presién re-
ducida (1052C y 0,12 mm Hg) para eliminar subproductos adi| .
cionales. El residuwo, un liquido que pesaba 111,7° g, se -
aisld y presentd un indice de refraccién (n%6) de 1,5630.
El anflisis por cromatograf&a en fase vapor indicd que el

producto tenfia una pureza del 94,5%.
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B, Escisibn de butiltrincofilestanio a cloru-

ro de trineofilestaiio.
+ Una porcidén de 43,1 g (0,075 moles) del bu-

tlltrlneofllestano preparado como se ha descrito en la

. parte A de este ejemplo se disolvib en 150 cc de hexano,

A esta sqluclén se afladibé una solucibn que contenia 19,5
g (0,075;moles) de cloruro estéﬁnico y 100 cc de hexano,
La adicién requirid 20 minutos, tras lo cual la mezcla
resultante se calentd al punto de ebullicién (7096) duran
te 20 minutos, Zjluego se dejbd enfriar hasta temperatura .
ambiente. Luego sc afiadib a la mézcla de reaccibén una por
cién de 100 cc de la solucibn obtenida combinando 8 cc de
fcido clorhidrico acuoso 12N y 194 cc de agua, tras lo
cual precipité un sblido blanco. Iuego se afadieron 100
cc adicionales del &cido clorhidrico acuoso, y la mezcia
se agitd durante cinco minutos. Después se aislé la face
gblida por filtracibn, y se secbd, produciendo 30,0 g de
un sblido blanco que funde a 113-1162C. Se halld Que el
producto contenia 21,85% de estafio y 6,77% de cloro. lws
valores calculados para el cloruro de trineofilestafio son
21,44% de estafio y 6,40% de cloro, La cromatografia en fa
se vapor indicd que el compuesto tenia una pureza del
9,55%.

Tambibn se prepard cloruro de trineofilesta-
fio haciendo reaccionar 29,8 g (0,05 moles) de feniltrineo
filestafio con 13,0 g (0,05 moles) de cloruro esténnico
anhidro disueltos en una mezcla que comtenia 75 cc de
benceno y 125 ¢c de hexano. La mezcla resulténte se ca~
lent6 al punto de ebullicibn (719C) durante cinco minutos,

¥ luego se hizo reaccionar con una solucibén de fcido clor
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— hidrico dilufdo, para producir cloruro de tri(neofil)es
tafio, El producto presentd un intervalo de fusibn de
117-1192C después de una recriétalizacién con 150 cc de
isopropanol.

| El feniltrineofilestaiio vy metiltrineofileg
tailo se prepararon usando un método similar al expuesto

antes para el butilbrineofilestafio.

EJEﬁPLO 2 -~ Intento de vpreparacibn de cloruro de tri( ﬂ -

—fenetil)estaiio

Este ejemplo demuestra que el presente méto
do no es adecuado para preparar un compuesto que es es-
tructuralmente andlogo al cloruro de trineofilestafio.

A, Preparacién de butil-tri( [ ~fenetiljes’

tafio

A 12,16 g (0,5 &tomos-g) de virutas de mag-
nesio, calentadas a una temperatura de 402C bajo atmééég
ra de nitrbéeno, se afadibé una porcibén de 20 cc de una
solucién que contenfa 92,5 g (0,5 moles) de 2-bromoebtil
benceno disueltos en 450 cc¢ de tetrahidrofurano anhidro.
Cuando la reaccibén se inicib, la poreién restante de la
solucién de 2-bromoetilbenceno se ailadi6 gradualmente du
rante un periodo de una hora, mientras la mezcla de reace-
cibn se calentd al punto de ebullicibn. Se contingé el
calentamiento durante 45 minubos adicionales, y luego la
mezcla de reaccibn se dejd énfriar hasta temperatura am-
bieﬁte, momento en que se elimin6 una pequefia cantidad
(0,60 g) de magnesio sin reaccionar. Por anflisis, se ha~

116 que el producto contenia 0,78 moles de bromuro de (3~
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— —fenetilmagnesio por kilogramo de solucién.

Una solucibén que contenia 22,6 g (0,08 mo-
les) de tricloruro de bufilestaﬁo y 250 c¢ de benceno
anhidro se afiadié gradualmente, durante un periqdo de 1
hora, a una porcibn de la solucidn de bromuro de @ ~feng
.’tilmagnesio an?es mencionada, que conbtenia 0,24 noles del
compuesto de o#ganomagnesio. El reactor contenia atm§sﬁg
ra de nitrégenb. Durénte la adicibén, la temperatura de
la mezcla de reaccidn se mantuvo péi debajo de 452C. Una

vez completada la adicién, el contenido del reactor se

calent6 al punto de ebullicidén durante una hora, y luego
se dejbé enfriar hasta temperatura ambiente. Se afiadid a
la mezela resultante una solucién que contenfia 300 cc de
agua y 25 g de acido citrico, La fase acuosa de la mezcla
resultante se separbd y Qesprecié. El agua presente en la
fase orghnica se elimind usando una porcidn de sulfato de
magnesio anhidro, que subsiguientemente se separd por fil
tracibn y se desprecib. Luego se evapord el disolventz
bajo presién reducida, produciendo %9,52 g de un liquide
amarillo que ﬁresentaba un indice de refraccidn (n%a) de
1,5722. Se halld que el producto contenia 22,94% de esta-
fio y 0,09% de cloro; Los valores calculados para butil-
~tri( G—fenetil)estaﬁo son 24,16% de estafio y 0,0% de

- ¢loro.

B. Escisién de butil-tri( ( -fenetil)estaiio

a cloruro de tri( P -fenetil)estafio
Una porcién de 17,2 g (0,035 moles) del bu

til-tri( (3 -fenetil)estafio preparado como se describe en

la parte A de este ejemplo se disolvidé en 50 cc de penta-
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no. A esta solucifn se afiadid una solucibén que contenia
9,1 g (0,035 moles) de cloruro esténnico y 50 cc de pen~
tano, Laiadicién requirid 20 minutos, tras lo cual }a
mezcla résultante se calentd al punto de ebullicién
(402C) dﬁrante 30 minutos, y luego se dejd enfriar has-
ta tempe}atura ambiente. Iuego se afiadidé a la mezcla de
reacci6% la mitad de la solucién obtenida combinando 4
cc de &cido clorhidrico acuwoso 12N y 200 cc de agua, con
agitacidn vigorosa tanto durante la adicibédn como durante
tres minutos dqépués. La capa orginica del liquido en
dos fases resultante se aisld y combind con el resto de
la solucidn de Acido clorhidrico acuoso antes mencionada,
La capa orghnica se volvid a aislar, y el agua de la m-g
me. se elimind usando una cierta ééntidad de sulfato de
magnesio anhidro. Tuego se evapord el penteno bajo pre-
8idn reducida, produciendo 15,14 g de un liquido amarillo
n2*) de 1,5837.

El anflisis del producto por cromatografiec

que presenta un indice de refraccibén (

en fase vapor reveld dos componentes principales presen—
tes en cantidades equivalentes (48,5 y 45,3% en volumen).
El material de partida sin reaccionar'céﬁstituia 0,8%
del total, Esto demuestra que el presente método no se
puede emplear para preparar cloruro de tri( G»—fenetil)qg
tafio con gran rendimiento y pureza. -
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-~ REIVINDICACIONES -

Los puntos de Invencién propia y nueva que
se presentan para que sean objeto de esta solicitud de |

Patente de Invencidn en Espafia, por VEINTE afios, son los
s .

que se recogen en las reivindicaciones siguilentes:

18,- Un método para preparar un haluro de

triorgancestaiio de férmula general:

v

1 representa hidrbégeno o metilo, R se elige del

donde R
grupo que consta de hidrbdgeno, alcohilo que contiene de

1 a 6 &tomos de carbono, y X es cloro o bromo, consis-

tiendo esencialmente dicho método en las siguientes eta-
pas: 1) hacer reaccionaﬁ al menos tres moles de un halu-

%

ro de organomagnesio R2 ?-Cﬂa—ngl con cada
Rt
mol de un trihaluro de alcohilestaiio “3SnX23, donde Xl y
X2 se eligen individualmente del grupo que consta de clo-
r0 y bromo, ¥y R3 es fenilo.o'un grupo hidrocarburo lineal

que contiene de 1 a 8 &tomos de carbono; 2) hacer reac-
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— cionar el compuesto de tetraorganoestafio resultante con
una cantidad equimolar de un haluro esténnico anﬁidro,

SnXA, en un diluyente de hidrocarburo liquido, y aislar
dicho compuesto de triorganoestéﬁo combiﬁando la mezcla

de reaccifn con agua o una solucién de Acido diluido acuo

80,

N
1

f 22, Método segln la reivindicacibén 12, don

de Rl

eé metilo, R es hidrbégeno y R se elige del grupo
que consta de alcohilo, alquenilo y fenilo. ' -
3%1— Método segln la reivindicacién 22, don ‘
de R7 es metilo, butilo o fenilo. |
4a,-~ Método seghn la reivindicacidén 12, dcn
de X, Xl Yy X2 son cloro. '
58.~ Método segln la reivindicacién 12, aon |
de dicho diluyente de hidrocarburo liquido es hexano,

13

heptano, benceno o tolueno. .
68,~ UN METODO PARA PREPARAR UN HALURO LE
TRIORGANOESTARNO, ]
Tal y como se‘ha descrifo en la Memoria que
antecede ¥ con los fines que se han especificado.
Esta Memoria consta de diecinueve hojas es-
critas a miquina por una sola cara.
Madrid, 20SILi57
P.A,
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