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Se han desarrollado varios procedimientos c a ta li  

ticos para la  preparación de dicloruro de dimetilestaño 

por reacción de estaño metálico con cloruro de m etilo.

Hoye y otros en la  patente de Estados Unidos ne 

3.415.857 describe e l  uso de las sales de onio como cata­

lizadores para la  preparación de dihalogenuros de dialco- 

hilestaño a partir de estaño metálico y un halogenuro de 

alcohilo . Este sistema c a ta lít ic o  consiste en un cloruro 

o bromuro estannoso o de organoestaño, además da la  sa l 

de onio, en cantidades aproximadamente equimolares y, og 

cionalmente, un metal d istinto  del estaño. Los tiempos de 

reacción son usualmente mayores de 12 horas y los rendi­

mientos oscilan entre moderados y bajos. De hecho, sola­

mente se obtienen rendimientos razonables cuando e l  re s i­

duo de catalizador se recircu la  como en los ejemplos 10 

y 11.

Molt y otros en la  patente de Estados Unidos 

3.519.665, describe e l uso de los yoduros de te traa lcoh il 

fosfonio o de tetraalcohilamonio como catalizadores para 

la  preparación de dicloruros de dialcohilestaño a partir 

de estaño metálico y un cloruro de alcohilo. Debido a que 

los yoduros son caros, resu lta necesario d estilar e l pro­

ducto, con e l f in  de recuperar los residuos de catalizador 

para su reu tilizacion . Además, los rendimientos de diclo­

ruros de dialcohilestaño son generalmente bajos.

Vfitman y otros, en la  patente de Estados Unidos 

3.857.868, informan que las sales de amonio cuaternario 

son catalizadores eficaces para la  preparación de d iclo-
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-ru.ro áe dimetilestaño a p artir de estaño metálico y cloru 

ro de m etilo, siempre que la  reacción se efectúe a presión 

constante, por lo menos 4;2 kg/cm , y en presencia de un 

disolvente. Para mantener la  presión constante durante to 

da la  reacción, e l cloruro de metilo debe alimentarse a l 

sistema periódicamente.

Hhezevic y otros, en la  patente de Estados Uni­

dos 3 .901.824, describe el uso de un sistema c a ta lít ic o  de 

dos componentes para la  preparación de dicloruro de dime­

tilestañ o  a partir de estaño metálico y cloruro de m etilo. 

E l sistema c a ta lít ico  consiste en : (a) tetracloruro de 

estaño; y (b) una trihidrocarbilamina, una trih id rocarbil 

fosfin a , un cloruro de tetraalcohilamonio o un cloruro de 

te tra a lco h ilf osfonió-.

Descripción detallada de la  invención

Se ha descubierto ahora que se puede preparar 

dicloruro de dimetilestaño de a lta  pureza, con rendimien 

tos esencialmente cuantitativos y en períodos de tiempo 

relativamente cortos, realizando la  metilación directa dei 

estaño metálico con cloruro de metilo, en presencia de por 

lo  menos una sal de sulfonio o de isotiouronio como cata­

lizador. La reacción está representada por la  ecuación 1:

catalizador
Sn + 2CĤ C1 -----------------^(CH ^SnClp (1)

Una ventaja adicional de la  presente invención 

es que la  mayoría de los catalizadores son de coste re ía  

tivamente bajo, lo que hace innecesario la  recirculación 

y la  recuperación del catalizador. Como e l dicloruro de
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dimetilestafío se forma tanto con una pureza elevada, como 

con altos rendimientos, se proporciona un procedimiento,.

en una'sola etapa, verdaderamente económico.
/
' E l procedimiento del invento para la  preparación 

de dicloruro de dimetilestaño puede realizarse a la  presión 

atmosférica o a una presión superior a la  atmosférica, pre 

firiendose esta ultima. La presión de reacción puede osci­

la r  entre 0 y 105 kg/cm^ manométricos de presión.

Las sales c a ta lít ica s  de sulfonio y de isotiouro 

nio, q.ue pueden u tilizarse  en esta invención, se describen 

mediante las siguientes fórmulas:

SR^
0

R?
e

R^R^NCNR^R^ Y O  
n

R^SR^ Y @ ,
n

R ^ ^ S R ^

— .
n
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en las que: R^, R^, R^, R^, R^, R  ̂ y R̂  son radicales h i-  

drocarbilo, incluidos los alcohilos, a r iló s , aralcohilos, 

a lcoh ilarilos o cicloaloohilos de 1 a 24 átomos de carbo­

no. Los radicales hidrocarbilo pueden ser saturados o pue 

den ser insaturados. Pueden contener también sustituyen- 

tes  inertes, ta les como éteres, esteres, alcoholes, halo- 

genuros, e tc . R , R^, R̂  y R̂* pueden ser también hidróge^ 

no; R es un grupo de enlace hidrocarbonado de 3 a 5 áto­

mos de carbono, n es la  valencia del anión Y; e Y es un 

anión que incluye Cl"**", B r"\  I"-*-, SnCl̂ "****, SnBr^"^*,

Snl^**^*, SnCl^**^, SnClg**^, SnBr^"^, SuBr^"^, -Snl^*"^, S n l ^ ,

y complejos formados por reacción de C l" o Br** con haloge
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_nuros de metales polivalentes, ta les  como FeOl^, FeCl^,

MgClp, CaCl^, ZnCl^, ZnBr^, HiCl^, CoCl^, CuClg, PbClg,

ÁlCl^,,'TiCl , ZrCl,, e tc . Generalmente, n tendrá una va- 1  4 4'
leñera de 1 ó 2 . .

Ejemplos de sales c a ta lít ica s  de sulfonio e iso  ̂

tiouronio adecuadas son cloruro de trim etilsu lfonio , bro­

muro de trim etilsu lfonio , yoduro de trim etilsu lfonio , tr j. 

cloroestannito de trim etilsu lfonio , yoduro de t r ie t i l s u l -  

fonio, bromuro de trib u tilsu lfo n io , cloruro de tridodecil 

sulfonio, yoduro de tribencilsu lfonio , cloruro de t r i fe n il  

sulfonio, cloruro de dim etilbutilsulfonio, yoduro de dime 

t i l -  ^-fenilpropilsu lfonio, cloruro de d im etil-o -e tilfen il 

sulfonio, bromuro de d im etiletilsu lfonio, yoduro de dime- 

tilb en cilsu lfon io , cloruro de m etiletilpropilsulfonio, 

tribromoestannito de dimetilisopropilsulfonio, triyodoes, 

tannito de d im etil-t-butilsulfonio, yoduro de m e tile til-  

ciclohexilsulfonio, bromuro de d ibencilalilsu lfonio , cío  

ruro de dim etiltolilsulfonáo, bromuro de tetrametilenme­

tilsu lfo n io , cloruro de tetram etilenm etilsulfonio, yoduro 

de tetram etilenm etilsulfonio, tricoroestannito de te tra ­

metilenmetilsulfonio, yoduro de pentametilenbutilsulfonio, 

hexacloroestannato de b is(trim etilsu lfon io ), tetracloro- 

aluminato de trim etilsu lfonio, triclorozincato de trime­

tilsu lfo n io , tetraclorocuprato ( I I )  de b is-(tetram etilen- 

m ctilsulfonio), hexaclorotitanato (IV) de tetram etilensul 

fonio, hexabromoestannato de bis(tetram etilenm etilsulfo- 

n io), cloruro de S-m etilisotiouronio, bromuro de S-m etil- 

isotiouronio, yoduro de S-m etilisotiouronio, yoduro de 

S-butilisotiouronio, yoduro de S-etilisotiouronio , clorure 

de S-t-bu tilisotiou ronio , hexacloroestannato de b is(S -oc-
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tiliso tio u ro n io ), yoduro de S-cicloh exilis  otiouronio, 

tricloroestannito  de S- ^ -fen ile tiliso tio u ro n io , yoduro 

de N,N,N',N'-S-pentametilisotiouronio, cloruro de N,N,R',R 

-tetrafen il-S -ben ciliso tiou ron io , "bromuro de N -etil-S-pro 

pilisotiouronio, yoduro de N ,N '-d ifen il-S -2 -etilh ex iliso - 

tiouronio, cloruro de N ,N -dim etil-N ',N '-dietil-S-bútiliso 

tiouronio, yoduro de R,H,N' ,N' -tetram etil-S-isop ropiliso- 

tiouronio, pentacloroestannato de S-m etilisotiouronio, 

tetracloroferrato  ( I I I )  de S-etilisotiouronio , tr ic lo ro -  

plumbito de S-butilisotiouronio, y tetraolorocobaltato 

( I I )  de bis(S-bencilisotiouronio).

Los catalizadores preferidos son las  sales cloru 

ro, bromuro, y yoduro de los cationes trim etilsu lfonio , 

tetrametilenmetilsul-fonio, S-bencilisotiouronio, S-m etil- 

isotiouronio, S-etilisotiouronio , y S-butilisotiouronio. 

Los catalizadores más preferidos desde un punto de v is ta  

del coste, son e l cloruro de trim etilsu lfonio y e l cloru 

ro de tetram etilenm etilsulfonio. En e l presente procedi­

miento pueden emplearse uno o más catalizadores.

Las sales de isotiouronio y de sulfonio de esta 

invención no necesitan ser preparadas previamente y añadí 

das como ta le s , sino que pueden ser preparadas jn  situ  me 

diante la  adición de los reactivos apropiados. Así, s i  se

! _

añaden a la  mezcla de reacción sulfuro de dimetilo y un

exceso de cloruro de metilo, se forma cloruro de tr im etil 

sulfonio. De manera sim ilar, partiendo de tiourea y de 

N ,N ,R ',N '-tetrabutiltiourea, se forma cloruro de S-m etil- 

isotiouronio y cloruro de N ,N ,N ',N '-tetrabutil-S-m etiliso 
tiouronio.

30
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En e l  presente procedimiento pueden emplearse,

* . *
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a l mismo tiempo, uno o más catalizadores. Los catalizado­

res .de sulfonio pueden prepararse por reacción de un halo 

genuro de hidrocarbilo, como se describe en "Organic Che- 

mistry of Bivalent Su líu r", de Reid, Chemical Publishing 

Co., In c ., N.Y.C., 1960, volumen 2, páginas 66 a 72.

Las sales de isotiouronio pueden prepararse, poi 

reacción de tiourea con un halogenuro de hidrocarbilo, cj? 

mo se describe en "Organic Chemistry of Bivalent Sulfur", 

de Reid, Chemical Publishing Co., In c ., N.Y.C. 1960, volu 

men 5, páginas 27 a 29.

La cantidad de catalizador empleada para la  pre 

paración del dicloruro de dimetilestaño pueden oscilar en 

tre  aproximadamente 0,001 y 1,0 moles por átomo-gramo de 

estaño metálico. A medida que se aumenta la  cantidad de 

catalizador, aumenta la  velocidad de reacción, siempre que 

la  temperatura y la  presión de la  mezcla de reacción se 

mantengan constantes. Las sales yoduro c a ta lít ic a s  del 

mismo catión aumentan la  velocidad de reacción en compa­

ración con las sales cloruro o bromuro, siempre que la  

temperatura, la  presión y la  cantidad de catalizador se 

mantengan constantes. E l catalizador se emplea, preferi­

blemente, en una cantidad comprendida entre aproximadamen 

te  0,1 y 0,2 moles por átomo-gramo de estaño metálico, 

cuando la  reacción se efectúa a la  presión atmosférica, 

y entre aproximadamente 0,001 y 0,10 moles por átomo-gra 

mo de estaño metálico, cuando la  reacción se efectúa a 

presión superior a la  atmosférica. E l catalizador se col() 

ca en e l reactor a l principio de la  reacción, o bien pue­

de producirse éste en la  reacción, como se describe ante­

riormente.30



1

5

10

15

20

25

30
11048

La temperatura 3e reacción debe estar dentro del 

margen de aproximadamente 1203C a 3C03C. Preferiblemente, 

la. temperatura de reacción estará dentro del margen de apro 

ximadamente 130SC a 2202C. E l tiempo de reacción puede va­

r ia r  desde aproximadamente 0,5 horas hasta 24 horas. Gene­

ralmente, e l tiempo de reacción variará dentro del margen 

de aproximadamente 1 a 8 horas. E l tiempo y la  temperatura 

dependen de la  identidad del catalizador, de la  cantidad de 

catalizador, y de s i  la  reacción se efectúa a la  presión 

atmosférica o superior a ésta . Por ejemplo, cuanto mayor 

es la  cantidad de catalizador presente, dentro del margen 

deseado, más rápida transcurrirá la  reacción.

Se puede u tiliz a r  cualquier tipo de estaño metá­

l ic o  (esponja, granular, polvo o granalla). Con e l f in  de 

que se consuma la  totalidad del estaño metálico, son nece­

sarios por lo menos dos moles de cloruro de metilo por átjo 

mo-gramo de estaño. Si e l catalizador se forma in s i tu , se 

necesita un mol adicional de cloruro de metilo por cada 

mol de sulfuro de dihidrocarbilo, tiourea o tiourea sus­

titu id a  u tilizado. Un exceso (hasta un 50%) de cloruro de 

metilo no posee ningún efecto perjudicial sobre la  r e a c - ' 

ción y puede, de hecho, ser beneficioso. Un exceso de clo ­

ruro de metilo mayor del 5%  es generalmente un derroche 

y no proporciona ninguna ventaja adicional. Tanto e l esta­

ño metálico como e l cloruro de metilo pueden adquirirse en 

cantidades industriales. * .

Se necesita por lo menos un disolvente para e l  

cloruro de metilo, a l principio de la  reacción, tanto s i 

la  reacción se efectúa a la  presión atmosférica o a una. 

presión superior. La cantidad de disolvente no es c r í t ic a ,
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.pero debe haber presente una cantidad suficiente para que 

la  mésela de reacción pueda ser agitada. Los disolventes 

adecuados son los disolventes orgánicos líquidos en las 

condiciones de reacción, ta les  como hidrocarburos a l i f á t i -  

cos, éteres y mezclas de los mismos.

Los hidrocarburos a lifá tico s  adecuados como di­

solventes son uno o más del grupo consistente en hexano, 

heptano, octano, nonano, decano, undecano, dodecano, t r i -  

decano, pentadecano, etc . Son satisfactorias las parafinas 

de cadena ramificada, así como las parafinas normales. Los 

disolventes aromáticos adecuados para la  reacción de la  

invención, son uno o más de los miembros del grupo consijs 

tente en benceno, tolueno, ortoxileno, meta-xileno, para- 

-x ilen o , etilbenceno,'l,3 ,5-trim etilbenceno, diversos ben 

ceños clorados y xilenos clorados. Los éteres adecuados 

son uno o más miembros del grupo consistente en éter d ie tí 

l ie  o, éter dipropílico, éter d ibu tílico , éter e tilp ro p íli-  

co, éter butilpropílico , 1,4-dioxano, anisol, etoxibenceno, 

tetrahidrofurano y otros. Se pueden u tiliz a r  también mez­

clas de hidrocarburos a l i f  á ticos, hidrocarburos aromáticos 

y éteres disolventes.

Se puede u tiliz a r  como disolvente del cloruro de 

m etilo, e l  dicloruro de dimetilestaño propiamente dicho. 

Como este es e l principal producto de la  reacción, la  can­

tidad añadida inicialmente no es esencial. S i e l cataliza­

dor tiene un punto de fusión in ferior a la  temperatura de 

reacción, éste puede también servir como disolvente; sin 

embargo, e llo  puede hacer necesaria la  separación desde e l 

producto, una vez completada la  reacción. B1 disolvente 

preferido es e l dicloruro de dimetilestaño y se u tiliz a
30
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.éste normalmente en una cantidad comprendida entre aproxima 

damente 0,05 y 1,0  moles por átomo-gramo de estaño metáli­

co, preferiblemente de 0,2 a 0,4 moles por átomo-gramo de 

estaño metálico. Pueden u tilizarse  como disolvente caatida 

des mayores de dicloruro de dimetilestafio, pero no se con­

sigue ninguna ventaja adicional.

S I  cloruro de metilo puede introducirse en la  

reacción de manera continua, a una velocidad aproxlmadamen 

te  igual a la  de su reacción con e l estaño m etálico. Este 

tipo de reacción puede realizarse convenientemente a la  

presión atmosférica. Si se desea u tiliz a r  un autoclave, e l 

cloruro de metilo puede introducirse de manera continua, 

bajo presión.

En otra forma del procedimiento del invento, e l 

estaño metálico, e l catalizador de sulfonio o de isotiouro 

nio, se colocan en un autoclave dotada de medios de agita­

ción o que puede balancearse, y se añade cloruro de metilo 

a l  autoclave, en forma de líquido. La totalidad del cloru­

ro de metilo necesario puede añadirse inicialmente en for 

ma líquida, después de lo  cual se cierra  herméticamente e l 

autoclave y se aplica calor a l autoclave, para llevar la  

temperatura de los reaccionantes en e l in terior del auto­

clave a un valor dentro del margen de aproximadamente 120SC 

a 3009C. Inicialmente, la  presión de reacción será muy ele­

vada y se reducirá gradualmente a medida que se consume ele 

ruro de metilo. Se han observado presiones in ic ia les  tan 

elevadas como de 105 kg/cm^. Al concluir e l período de reac 

ción puede recuperarse-cualquier cloruro de metilo que no 

haya reaccionado, evacuando éste a un sistema condensador, 

en e l  cual puede licu arse .
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1 E l mejor modo de practicar la  presente inven­

ción, .resultará evidente a l considerar los siguientes ejex 
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Ejemplo 1

En un autoclave, agitado, de acero inoxidable, de
i
300 mi, se colocaron 21,97 g (0,10 moles) de dicloruro de 

dimetilestaño, 59,35 g ( 0,50 moles) de estaño granular 

( ( 0 , 84.) mtn o sea malla 20) , y 1,6 g (0,026 moles) de sul 

furo de dimetilo. Se condensó cloruro de metilo (66,9 g, 

1,32 moles), en e l autoclave e l cual se sumergió en un ba 

ño de hielo seco y metanol. Seguidamente, se calentó len­

tamente la  mezcla hasta 205SC. Se comenzó la  agitación 

cuando la  temperatura alcanzó los 1003C y se mantuvo a 

esta temperatura, hasta Q.ue no se consumía más cloruro de 

metilo (1 hora, 30 minutos). Durante e l  período de reac-* 

ción, la  presión interna descendió desde un valor eleva­

do de 70 kg/cm^ a 21 kg/cm^. Una vez enfriado e l autocla 

ve hasta la  temperatura ambiente, se evacuó el exceso de 

cloruro de metileno y se obtuvieron 134,1 g (99, 6% de ren 

dimiento) de producto. (E l rendimiento está basado en el 

dicloruro de dimetilestaño esperado más e l dicloruro de 

dimetilestaño añadido como disolvente, más e l cloruro, de 

trim etilsulfonio c a ta lít ic o ) .

A nálisis: Calculado para e l to ta l de dicloruro de dimetil 

estaño más catalizador:

Cl, 32,3 ; S, 0 ,62; Sn, 52 ,9 .

30
11048
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.Encontrado para e l  to ta l de dicloruro de dimetilestaño más 
catalizador:

Cl, 32 ,6 ; S, 0 ,70 ; Sn, 5 2 ,1 ..

E l an álisis  por cromatografía de gases de los 

materiales solubles en cloruro de metileno (producto to ­

t a l  menos catalizador) proporciona los siguientes resulta 

dos:

'(CH^SnClg -  99,64 '

'(CH ^SnCl -  ,36 .

Ejemplo 2

Siguiendo'él procedimiento reseñado en e l Ejem­

plo 1, a excepción de que se duplicaron cada una de lea 

cantidades de dicloruro de dimetilestaño (añadido como di 

solvente) y de sulfuro de dimetilo, se obtuvieron 156,5 g 

(98,2% de rendimiento) de producto. E l tiempo de reacción 

fue de 30 minutos, durante lo s  cuales la  presión interna 

descendió desde 66 kg/cm^ a 21 kg/cm^.

A nálisis: Calculado para e l  to ta l de dicloruro de dimetil 

estaño más catalizador:

Cl, 32 ,3 ; S, 1 ,01 ; Sn, 52,2 .

Encontrado para e l to ta l de dicloruro de dimetilestaño más 

catalizador:

Cl, 32 ,5 ; S, 1 ,19 ; Sn, 51,9 .

E l análisis por cromatografía de gases de los 

materiales solubles en cloruro de metileno (producto to ­

t a l  menos catalizador) dio los siguientes resultados:

-—-i
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1 (CH ) SnCl -9 9 ,9 1 %  
3 2 2

(CH^SnCl -  0,07 % 

Desconociáo -  0,02 %

Ejemplo 3.

5

10

15

Siguiendo e l procedimiento reseñado en e l Ejem­

plo  2, a excepción de que se u tiliz ó  tctrahidrotiofeno 

¡(4,4 g, 0,05 moles) en lugar de sulfuro de dimetilo, se 
obtuvieron 157,6 g (93,1 %) de producto calculado como di 

cloruro de dimetilestaño to ta l más cloruro de tetram etil- 

enmetilsulfonio cono catalizador. E l tiempo de reacción 

fue de 1-1/2 horas durante e l cual la  presión interna des 

cendió desde 63 kg/cm^ hasta 14 kg/cm2.

Análisis: Calculado para e l  to ta l de dicloruro de dime­

tilestañ o  más catalizador:

Cl, 32,0; S, 1 ,00 ; Sn, 51,7.

Encontrado para e l to ta l de dicloruro de dimetilestaño 

más catalizador:

20 c i ,  31,6; S, 0 ,91 ; Sn, 52,1 .

E l análisis por cromatografía de gases de los 

materiales solubles en cloruro de metileno (producto to ­

ta l  menos catalizador) proporcionó los siguientes resul­

tados:
25 (CH ) SnCl -  98,4%

. 3 2 2
(CH^SnCl -  0,4%

Desconocidos -  1,3%

11048
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Ejemplo 4.

Siguiendo e l  procedimiento reseñado en e l Ejem­

plo 2 , a excepción de que parte del estaño granular fue 

reemplazado por estaño esponjoso (aproximadamente 25%) y 

de que se u tiliz ó  yoduro de tetrametilenmetilsulfonio 

(5,75 g, 0,025 moles) en lugar de sulfuro de dimetilo, se 

obtuvieron 154,9 g (97,2% de rendimiento) de producto. E l 

tiempo de reacción fue de 45 minutos y la  presión interna 

descendió desde 63 kg/cm hasta 20 kg/cm .

Análisis: Calculado para e l  to ta l de dicloruro de dim etil- 

-estaño más catalizador:

' ' Cl, 31 ,1 ; I ,  1 ,99, S, 0 ,50; Sn, 52 ,1 .

Encontrado para e l  to ta l de dicloruro de dimetilestaño más 

catalizador:

Cl, 31 ,7 ; I ,  1 ,09; S, 0 ,77 ; Sn, 52 ,0 .

E l an álisis por cromatografía de gases de los ma 

fe r ia le s  solubles en cloruro de metileno (producto to ta l  

menos catalizador) dió los siguientes resultados:

(CH ) SnCl -  99,6%
3 2 2

Desconocidos -  0,4%

Ejemplo 5

Siguiendo e l  procedimiento reseñado en e l  Ejem­

plo 1 , a excepción de que se u tiliz ó  tiourea en lugar de 

sulfuro de dimetilo, se obtiene una mezcla de dicloruro 

de dimetilestaño y catalizador (cloruro de S-m etilisotio 

uronio).
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Ejemplo 6

Siguiendo e l procedimiento reseñado en e l Ejemplo 

1, a excepción de que se u tiliz ó  yoduro de S -b u tiliso tio - 

uronio en lugar de sulfuro de dimetilo, se obtiene una mez 

c ía  de dicloruro de dimetilestaño y catalizador.

Ejemplo 7

Siguiendo e l procedimiento reseñado en el Ejemplo 

1 , a excepción de que se u tiliz ó  bromuro de N,N,N',N'-te- 

tram etil-S-m etilisotiouronio en lugar de sulfuro de dime­

t i l o ,  se obtiene una mezcla de dicloruro de dimetilestaño 

y catalizador.

H o jn n á m .  ***̂

Ejemplo 8

Siguiendo e l  procedimiento reseñado en e l Ejemplo 

1, a excepción de que se u tiliz ó  bromuro de d ietilm etil- 

sulfonio, en lugar de sulfuro de dimetilo, se obtiene una 

mezcla de dicloruro de dimetilestaño y catalizador.

Ejemplo 9

En un matraz de tres  bocas, de 250 mi equipado 

con agitador, condensador de agua, y tubo de entrada de 

gas, se cargaron 43)93 g (0,20 moles) de dicloruro de 

dimetilestaño, 23,01 g (0,10 moles) de yoduro de te tra -  

metilenmetilsulfonio, y 59,35 g (0,50 moles) de estaño 

esponjoso. E l matraz se calentó en un baño de aceite a 

I55-165BC, a l tiempo que se hacía burbujear cloruro de 

metilo por la  mezcla a la  presión atmosférica, a una ve­

locidad aproximadamente igual a su consumo. Al cabo de 8
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.

-horas se había consumido la  totalidad del estaño metálico. 

E l contenido se enfrió hasta la  temperatura ambienta y se 

obtuvieron 162,0 g (91,6% de rendimiento) del producto.

(E l rendimiento está basado en e l dicloruro de dimetilesta 

ño esperado más e l  dicloruro de dimetilestaño añadido co-

5 mo disolvente, más catalizador (yoduro de tetrametilenme- 

tilsu lfon io )] .

Análisis: Calculado para e l to ta l de dicloruro de dim etil- 

estaño más catalizador:

Cl, 28 ,0 ; 1, 7,17; S, 1 ,82; Sn, 47,0.

10 Encontrado para e l to ta l de dicloruro de dimetilestaño más 

catalizador:

C l, 29 ,2 ; 1, 3 ,4 5 ; S, 1 ,83; Sn, 45,6.

15

Ejemplo 10

Siguiendo e l procedimiento del Ejemplo 9, a ex­

cepción de que se u tiliz ó  yoduro de tetram etilenbutilsul-

20

fonio en lugar de yoduro de tetram etilenm etilsulfonio, se 

obtuvieron 165,0 g (91,2 % de rendimiento) del producto 

(dicloruro de dimetilestaño to ta l más catalizador (yoduro 

de tetram etilenbutilsulfonio)j .

A nálisis: Calculado para e l to ta l de dicloruro de dim etil-

estaño más catalizador:

25

Cl, 27 ,4 ; 1, 7 ,01 ; S, 1 ,77; Sn, 45,9 . 

Encontrado para e l  to ta l de dicloruro de dimetilestaño más 

catalizador:

- Cl, 28 ,0 ; 1, 3 ,41 ; s ,  1,83; Sn, 47 ,2 .

E l dicloruro de dimetilestaño se u til iz a  como 

compuesto intermedio en la  fabricación de mercaptidas de

30 organoestaño, las cuales se u tilizan  como estabilizadores

1104-8
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-para las resinas halogenadas. Por ejemplo, e l  dicloruro de 

dimetilestafío reaccionará con un organomercaptano en pre- 

sencia'*de un aceptador de ácido, para formar la  correspon­

diente mereaptida de orgaaoestaño. E l uso de estos materia 

les  cono estabilizadores de PCV se describe en "Encyclope- 

dia of PCV", volumen 1, Marcel Dekker In c ., N.Y.C., pági­

nas 295 a 3.84*
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REIVINDICACIONES

Los puntos de invención propia, y nueva que se pre

sentan para que sean objeto de esta solicitud de Patente

de Invención en España, por VEINTE anos, son los que se re

cogen en las reivindicaciones siguientes:

I 1& Procedim iento para la  obtención c a ta lít ic a
I
de dicloruro de dimetilestaño, poniendo en contacto estaño 

metálico con cloruro de metilo, a una temperatura compren­

dida en e l margen de aproximadamente 120SC a 3003C, en prj3 

sencia de por lo  menos una sa l c a ta lít ic a  de sulfonio o de 

isotiouronio, seleccionada del grupo consistente en:

Üojitnúin.-L/

— —-e e r* —i e
SR?

R^R^NCNR^R^ Y 0 , RSSRS Y @ , 7
R? SR Y @ ,

— - n n

en las  que: n \  R^, R^, R^, R^, R  ̂ y R̂  son radicales h i-  

drocarbilo de 1 a 24 átomos de carbono, R , R , R̂  y R 

pueden ser también hidrógeno; R̂  es un grupo de enlace 

hidrocarbonado de 3 a 5 átomos de carbono; Y es un anión, 

n es la  valencia del anión Y; y también en presencia de un 

disolvente líquido para e l cloruro de metilo al. principio 

de la  reacción.

2 § .-  E l procedimiento de acuerdo con la  reivin­

dicación 13, efectuado aúna presión dentro del margen de 

0 a 105 kg/cm^.
3& .-E1 procedimiento de acuerdo con la  reivin  -

-1
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5

.dic ación 18, efectuado a una temperatura dentro del mar­

gen de aproximadamente 130SC a 2203C.'

48. -  E l procedimiento de acuerdo con la  reivin­

dicación 18, en e l  cual e l disolvente del cloruro de meti­

lo  es dicloruro de dimetilestaño.

5 3 .-  E l procedimiento de acuerdo con la  reivin­

dicación 18, en e l cual Y se selecciona del grupo consis­

tente en:
m —1 T3-y.**̂*

10 -1

.1 -1 , SnCl , 
3

SnBr
3

-2 -1 y Snl. * Snl ,
- 5

-1
*

-2

-1 -1 -  )

*5 ' ----- 6 ' — 5 ' " 6

6 3 ,- E l procedimiento de acuerdo con la  reivin­

dicación 18, en e l cual la  sal c a ta lít ic a  de sulfonio o de 

isotiouronio se selecciona del grupo consistente en:

15

(CHg) gáSxO j^ ^ S C H g  or

SR'
!!

NHgCNHg

e

¿3

20

25

30
11048

donde Y es Cl, Br ó l ,  yR^ es CH , C H , C. H o CHCH .
3 2 5  4 9  6 5 2

7 3 .-  E l procedimiento de acuerdo con la  reiv in ­

dicación 13, en e l cual la  sa l c a ta lít ic a  de sulfonio se 

prepara en la  mezcla de reacción, poniendo en contacto 

cloruro de metilo con sulfuro de dimetilo o tetrahidrotio 

fono.
8 8 .-  E l procedimiento de acuerdo con la  reiv in ­

dicación 13, en e l cual e l disolvente es dicloruro de di­

metilestaño.
' 98. - El  procedimiento de la  reivindicación 18,
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1 -en e l cual e l  disolvente líquido es cloruro de metilo con- 

densado y la  presión de reacción es superior a la  atmosfé­
. * r ic a .

/
103.-"PR0CBDIMIEKT0 PARA LA OBTENCION CATALITI­

CA DE DICLORURO DE DBETILE STAÑO".

5* Tal y como se ha descrito en la  Memoria que ante 

cede y con los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de diecinueve hojas escritas 

a máquina por una sola cara.

10

'

Madrid, i 8.A8R1972 
P.A.

'
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