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Hste invento se refiere a compuestos organicos
nitrogenados, nuevos y susceptibles de cmplearse como acelera—v
dores ‘e vnlicanizacion en el caucho. '

Bn las memorias de las patentes norteamericanas

5 Nos. 2.367.827 y 2,215,029 se describen compuestos que se

suponen tienen la férmula tipica sizuniente?

Ar

\ S/ R"

10, en la que Ar es un radical ortoarilénioo, R y R* son radicalesf
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alk{licos y R" es hidrdgeno o un radical alkflico, Se
describe tambien un método para vulcanizar caucho, en el
que éste se calienta con azufre en presencis de una substan-~
cia de la Férmmla anterior; se asegura que este método
impide la tostacion, y proporciona una valoanizacidn
extremadamente raplda a temperasturas corrientes para la
misma, dando por resultado un caucho vulcanizado, dotado
de un médulo de tensidn y de una resistencis a la misma
myy elevados,

En las memorias citadas,los unicos compuestos
especificamente descritos, son los en que el grupo C.RR'R"

representa uh radical iso-propilico, but{lico secundario,

am{lico secundario, hex{lico secundario, o amilico terciario.
Se ha comprobado que un compuesto de lafdérmula
antes indicada,en el que el grupo -C.RR'R" representa un
grupo octilico terciario, ofrece propiedades sobresalien-—
tes como acelerador de vulcanizacién, de accion retardada,
si se compma con los compuestos especificamente indicados
en las memorias antes citadas. |
De acuerdo con este invento, se pfoporciona

N-terc.-octil-benzotiazil-2~-sultfenamidas, de la férmula

N
C( Ng - 8.5H - octilo terc.
g e

Los compuestoé a que este invento se refiere,
pueden obtenerse por reaccidn de la benzotiazil-2-sulfenami-
da con una octilamina terc., por ejemplo calentando Juntos
los productos a reacclonar, convenientemente a una tempera—

tura de hasta 1002 C. Los maiteriales empleados en la

reaocién, pueden usarse en dilstintaes proporciones,pero
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se prefiere utilizar un exceso de octilaming terce ¥
retirar este exceso, después de realizarse la reaccidn,
por cualquier método conveniente, por ejemplo destilacidn
a la presion atmosférica reduciia, o por lavado con un
disolvente para la anming, por ejemplo agua.

Los comwvuestos pueden obtenerse tamblen por
reaccidn de N-mono-cloro-terce octilamina, con 2-mercapto-
benzotiazol sddico, bien en un disolvente, en condiciones
acuosas, 0 por reaccidén de cloruro de 2-benzotiacil--
sulfenilo , con octilaming terce

Los compuestos gitados, son estables en conserva-
cidn y valiosos como aceleradores, de accidn retardada,
en la vulcanizacion de cauchos naturales y sintéticos, :
especialmente con respecto a sus propiedad de antitostacidn,
¥ a la produccién de un caucho vulcenizado de excelentes
propiedaiass fisicas,

Asi,davacuerdo con otra caracterfstice de este
iﬁvento, se proporcione un procedimiento para la vulcani-
zacldn de caucho natural o sintético, que comprende el

incorporar al caucho, antes de vulcenizacidn, una N=terc-

continuacion la mezcla asi obtenida.

Los cauchos sintéticos que pueden usarse en el
procedimiento g que este invento gse refiesre, comprenden por
ejemplo nolimero de butadienoé-l:3 s i1so~buteno y
2=-clorobutedieno-1:3 y copolimeros de aestos compuestos
con acrilonitrilo, estireno, metacrilato de metilo y
otros compuestos pnolimerizables bien conocidos, empleados
en le fabricacidn e estos cauchos.

Si se deszea, los cauchou pueden contener tamblen



5

10.

15

20,

25.

30.

- 229954
metoriales auxiliares para la fabricacion de composiciones
de caucho, por ejemplo,cargas, antioxidantes y pigmentos.

La cantidad de octil-benzotiscil—l-sulfenamida
terc. que puede incorporarse al caucho en el procedimiento
a que este invento se refiere,puede ser hasta el 10§ del
peso el caucho y, con preferencisa, éntre 0,2% y 3,00,

Bl compuesto de este invento en el gque el grupo
oct{lico terc, es el grupox:iXi y: p: —tetrametilbuti{lico
es el mas adecuado para emplearlo como aceleracdor en el
caucho, especialmente con respecto a la éccién retardada
¥ a la resistencia & la tostacidn. . ‘;R‘

La vulcanizacidn del caucho pﬁede llevarse a cabo
de acuerdo con los procedimientos comunmente empleados,
por ejenplo vor tratamiento con monocloruro ie azufre
en frio o calentandc con azufre, por ejemplo a 1402 C,
dqurante 20~30 minutos. El producto vulcanizado posée una
resistencis a lg tensidn apreciablemente superior a la
del producto obtenido empleando aceleradores conocidos.

Este invento se aclara, gin limitarse, »or los
ejemplos siguientes en los que las partes son ponderales.

EJEMPLO 1 = Durante 4 horas se calienta a

452 ¢,, una mezela de 10 partes de benzotiacil-2=-sulfenamida
¥ 9 partes de octilamina terc.y luego la octilamina terc.
sin reaccionar, se separa por destilacion. Bl residuc se
agita con 50 partes de agua fria, la sucpensidn resultante
se Tiltra y el sdlido se lava con agua hasta quedar libre de
anina y luego se seca a 402 C, en vacio. Bl rendimiento

de producto asciende a 12,3 pertes y, después le recristall-
zacidn en benceno, una mezcla funde a 99-~1002 C,

Le octilamina terg= empleada en el procedimiento
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de este ejeomplo, estd constituida esencialmente por
o« $o3ys Y~tetrametil-butilamine terc. Se ansayd como
acelerador del caucho, e aceion retardada, la octilbenzo-~
tigcil-2-sulienanida, en comparacion con la 2-benzétiacil—
5. sulfenmorfolide, acelerador comercial tipico.
Se prepard una mezela de caucho (Composieidn A)
con los cusrpos sigulentest

Caucho en plancha ehumado 100 partes

Oxzido ds cine 5
10. _ Nesro de horno “super abrasion® 47,5 partes
Acido estedrico | 3 "
¢ ‘ Azufre 245 "
2-benzotiacil sulifenmorfolida 0,55 "

Se prepars una segunda mezcle de camcho
15. (Composicidn B) empleando los migmos materiales, con
1la excepceidn de que las 0,65 parites e benzotiamcil-2-sulfen-
morfolida se suutituyeron por 0,65 partes de H-terc.-octil-
benzotigcil-Z=sulienanida,

Los ensayos 42 las dos composiciones A y B dieron

20, los datos sizuientes?
Propiedad Curado (1418C.) Compoiisién Gomgosicih
Resistencia a 1 traccion om®, 15 min, 255 : 2617
ke/ 20 255 ' 280
30 245 284
, . 10 240 266
Héaulo 300 % kg/cm?. 15 : 128 126
50 143 146
30 150 166
, 0 168 176
Blongaciin a la voturas % 15 480 500
20 445 475
30 400 445
40 385 405 .
Dureza BS54 15 T2 T0 ‘
N 20 T4 73 :
_ 30 76 76
40 72 11
Reailien 5 1
elliencia 500 ¢, % 12 %& §§
30 Py -~
’ 40 68 . 02
Tostacion KHooney a 1102 C. 30 mins. 40 miw,
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De estos resultados se desprende gue el empleo

de H=-terc.,=octilbenzotiacil-2~sulfenamida como acelerador,
proporciona un ceucho dotado de una resistencia més
elevada a la traccidn y un mddulo algo superior y que se
halla menos expuesto a la tostacidn que un caucho que
contenga benzotiacil-2-sulfenmorfolida.

BIEMPLO 2 - Se prepararon dos mezclas de caucho

(composiciones C y D) con los materiales siguientes:

Compogicidén C Composicicn D

Caucho en nlancha ahumado 100 partes 100 partes

Oxido de cinc, 5 " "

Negro de horno “"super abrasion" | ' | _
marca "Kosmos 85% : 4745 partes 47,5 partes

Acilo estedrico ‘5 | 3 " 3 "

Asufre 2,5 " 2,5 "

Netareg, ~octil=benzotigeil-2-

sulfenamide _ 0,65 " ——

N-terc.-amll-benzotiacllel= ,

sulTenaenida —————e 0,65 parte:

Ensayo de tostacidn Mooaey, aplicado a 1102 C.,
en la; composiciones ¢ y D; did los tiempos da togtacidn
gizuientes?
Composicidn C ‘ 21,5 minutos
Composicidn D 13,5 minutos
De estos resultados se deduce que la composiciodn
¢ tiene para la tostacidon ung resistencia spreciablemente
superiof 8 la de la composicidn D. |
Bl negro de horno "super abrasidn" marca "Kosmos 85"

empleado en este ejemplo es conocido por ser una forma

acusadamente ardiente de negro de humo.

1
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Descrite suficientemente la naturgleza del invento,

as{ como la msners de realizarlo en la practica, debe

hacerse constar que las disposiciones anteriormente indica-—
5e¢ das son suscepbtibles de modificaciones de detalle, en

cuanto no alteren su principio fundamental., Tambien se

hace constar que el invento corresponde a una patente

presentada en Inglaterre con fecha 2 de agosto de 1955,

n® 22,218/55, acogiéndose, por lo tanto, a los beneficios
10, que conceden los Convenios Internacionales en vigor

¥y siendo 1o que constituye la esencila del referido

invento y por lo que se solicite Patente de Invencidn,por

20 aiios en Espafint "Procedimiento para la obtencidn de

n~terc,-octil-benzotiacil-2=-sulfenamidas”; caracterizandose
1s5. por lo siguiente:

12,- Procedimiento para la obtencidn de
n-targ, - octil—benzotiacil-z—sulfenamidas, caracterizado

por ser éstas de 1la formula

OY's '
\\:I: ™~ ¢ - 8,NH - octilo terc.
20. s

22,~ Procedimiento, segun lo especificado en la
reivindicacidn 18, caracterizado porque el grupo octilo
terc.es el grupo o¢:q’ ¢ yﬁ\/-tetrametil—butilo,

32,- Procedimiento, segun lo especificado en la

25, reivindicacion 18 o 28, caracterizado por comprender el

hacer reaccionar benzotiacil-zqulfenamida con una octilemina
terc.

42,~- Procedimiento,segin lo especificado en
la reivindicacicn 38, caracterizado por usarse un exceso

30. k de octilanina terce
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52,~ Procedimiento,segun 1o especificado en la
reivindicacidn 12 o 28, caracterizado por comprender el
hacer reacclonar N-monocloro-octilaminag terc. con 2-mercapto-
benzotiazol sédioo, blen en un disolvente o en condiciones
acuocas.

62, = Procedimiento,segun lo especificado en las
reivindicaciones 18 o 28, caracterizado por hacer reacclonar
cloruro de 2-benzotiaclil-sulfenilo, con octilamina terec.

7%.~ Procedimiento para la obtencion de n-terc.
octii-benzotiacil-2-sulfenamidas, caracterizandose porque
en su aplicacidn a la vulcanizacidén de caucho naturel o
sintético, comprende el incorporar en el caucho,antes de
la vulcsnizacion , N-terc.-octll-benzotiacil-2-sulfenamida,
¥ el vulecanizar la mezcla as{ obtenida.

82, ~ Procedimiento,segun lo especificado en
la reivindicacidn 78, caracterizendose porque la proporcion
de tarc.=octil~-benzotiacil-2-sulfenamida incorporada
gl caucho es de hasta el 10% del peso de éste y, con prefe-
rencia, estd comprendida entre el 0,2% y ol 3%,

92,— Procedimiento para la obtencion de N-terg.=-
octil-benzotiacil~2~-sulfenamidas; tal y como queda substan-

clalmente descrito en la presente memoria que consta de
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