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DESCRIPCION
Resinas novolaca y composiciones de caucho que las comprenden
Campo de la invencion

La presente invencion se refiere a resinas novolaca que se preparan, entre otros, con uno o mas alquilfenoles. La
invencion se refiere ademas a composiciones que comprenden las resinas novolaca, tales como composiciones de
caucho, y a productos que se obtienen con las mismas. La presente invencion se refiere también a un procedimiento
para preparar una composicion de caucho.

Antecedentes de la invencion

En la industria del caucho se han usado resorcinol y resinas de resorcinol-formaldehido en composiciones de
caucho y adhesivos. Sin embargo, uno de los problemas asociados con resorcinol y resinas a base de resorcinol-
formaldehido convencionales es la elevada formacion de humo de estas resinas durante la elaboracién del caucho.
Por consiguiente, en la técnica se han realizado varios intentos para resolver este problema. Véanse, por ejemplo
las patentes de EE.UU. N°. 5.936.056 y 5.945.500. Sin embargo, sigue existiendo la necesidad de una resina que
no forme humo o tenga niveles aceptables de formacién de humo pero que ofrezca satisfactoriamente las ventajas
que proporcionan las resinas convencionales (que forman humo).

Se mencionan resinas de resorcinol y/o composiciones de caucho en las patentes de EE.UU. N°. 4.031.288;
4.167.540; 4.889.891; 5.030.692; 5.206.289; 5.238.991; 5.922.797; 5.936.056; 5.945.500; 6.448.318; y 6.472.457.

Resumen de la invencién

La presente invencién proporciona resinas novolaca que se preparan haciendo que reaccionen:

€) 1-30% en peso de uno o mas alquilfenoles;
(b) 5-25% en peso de resorcinol;

(c) al menos 45% en peso de fenol; y

(d) uno o mas aldehidos;

en donde dichos % en peso se refieren al peso total de componentes (a), (b), y (¢).

La presente invencién también proporciona composiciones de caucho que comprenden las presentes resinas
novolaca.

Ademas, la presente invencion proporciona un procedimiento para preparar una composicion de caucho. En una
realizacion, el procedimiento incluye:

€) mezclar uno 0 mas aceites y una o mas resinas novolaca para proporcionar una composicion novolaca-
aceite; y
(b) mezclar la composicion novolaca-aceite con uno o mas compuestos de caucho.

Descripcion detallada

La presente invencion proporciona resinas novolaca que se preparan con 1-30% en peso de alquilfenoles, por
ejemplo 1-20 en peso 0 5-20% en peso, referidos al peso total de mondémeros fendlicos usados en la preparacion.

En una realizacion, la presente invencion proporciona resinas novolaca que se preparan haciendo que reaccionen:

(a) 1-30% en peso de uno o mas alquilfenoles (por ejemplo 1-25 en peso, 1-20% en peso, 5-20 en peso, 0 5-
1,5% en peso);

(b) 5-25% en peso de resorcinol (por ejemplo 5-20 en peso, o0 5-1,5% en peso);

(c) al menos 45% en peso de fenol (por ejemplo 50-90% en peso, 60-90% en peso, 65-90% en peso, 0 70-85%
en peso); y

(d) uno o mas aldehidos;

en donde dichos % en peso se refieren al peso total de componentes (a), (b), y (¢).

Los alquilfenoles son fenoles que tienen uno o mas grupos alquilo. Los alquilfenoles pueden tener grupos alquilo en
posiciones orto, meta, y/o para del fenol. En una realizacién, los alquilfenoles incluyen aquellos que tienen un grupo
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alquilo ("mono-alquilfenoles™). En otra realizacion, los alquilfenoles incluyen aquellos que tienen dos grupos alquilo
("di-alquilfenoles").

En una realizacion, los grupos alquilo de los alquilfenoles tienen al menos 4 atomos de carbono, por ejemplo, al
menos 8, al menos 12, al menos 16, al menos 20, o al menos 24 atomos de carbono. Generalmente, los grupos
alquilo comprenderan menos de 60 atomos de carbono, por ejemplo menos de 40, menos de 35, menos de 30, o0 28
0 menos atomos de carbono.

Ejemplos del uno o mas aldehidos incluyen formaldehido, metilformcel, butilformcel, acetaldehido, propionaldehido,
butiraldehido, crotonaldehido, benzaldehido, y furfural. En una realizacion, el uno o mas aldehidos incluyen
formaldehido.

Las presentes resinas novolaca se pueden preparar de cualquier modo adecuado. Por ejemplo, en una realizacion,
se hace que reaccionen en primer lugar fenoles que no son resorcinol con uno o mas aldehidos en presencia de un
catalizador (por ejemplo un catalizador acido, por ejemplo un catalizador de acido sulfénico tal como acido p-tolueno
sulfénico o acido dodecilbenceno sulfonico) para formar una primera resina. A continuacion se pueden afiadir a la
primera resina resorcinol y opcionalmente mas fenoles que no son resorcinol, a lo que sigue adicion de mas
aldehido.

En una realizacién, las presentes resinas novolaca comprenden menos de 5% en peso de resorcinol libre, por
ejemplo menos de 3% en peso, menos de 1% en peso, menos de 0,5% en peso, 0 aproximadamente 0% en peso.

En una realizacion, las presentes resinas novolaca se usan en composiciones de caucho, esto es composiciones
que comprenden uno 0 mas compuestos de caucho. Preferiblemente, las composiciones de caucho son
composiciones de caucho vulcanizables.

Ejemplos de compuestos de caucho incluyen cauchos tanto naturales como sintéticos. Polimeros representativos de
caucho sintético incluyen los polimeros de butadieno. Los polimeros de butadieno incluyen aquellos polimeros que
tienen propiedades similares a las del caucho, que se preparan polimerizando butadieno solo o con otro u otros
compuestos polimerizables etilénicamente insaturados, tales como estireno, metilestireno, metil isopropenil cetona y
acrilonitrilo. Ejemplos adicionales de cauchos sintéticos incluyen cauchos de neopreno. También se pueden emplear
caucho (butilo) de isobutileno y caucho de etilenopropileno (EPDM).

En una realizacién, la relacion en peso del uno o mas compuestos de caucho a la resina novolaca esta en el
intervalo de 99:1 a 90:10, por ejemplo en el intervalo de 99:1 a 95:5.

La composicion de caucho también puede comprender un donador de metileno. Donadores de metileno adecuados
incluyen, por ejemplo, hexametilentetramina (HMTA), di-, tri-, tetra-, penta-, o hexa-N-metilol-melamina o sus
derivados esterificados, parcial o totalmente esterificados, por ejemplo hexametoximetiimelamina (HMMM),
oxazolidina o N-metil-1,3,5-dioxazina.

La composiciéon de caucho de esta invencién también puede incluir uno o mas aditivos, por ejemplo aditivos que se
seleccionan entre el grupo que consiste en azufre, negro de carbono, éxido de cinc, silice, anti-oxidante, estearatos,
aceleradores, cobalto, y promotores de adhesién. En una realizacién, la composicién de caucho no contiene cobalto.

En una realizacion, la composicién de caucho comprende ademas un material reforzante. Ejemplos de materiales
reforzantes incluyen nailon, rayén, poliéster, aramida, vidrio, acero (chapado con latén, cinc o bronce) u otras
composiciones organicas o inorganicas. Estos materiales reforzantes pueden estar, por ejemplo, en forma de
filamentos, fibras, cordones o tejidos.

En una realizacién, la composicion de caucho comprende uno o mas aceites. Aceites adecuados incluyen, por
ejemplo, aceites minerales y aceites que se obtienen de modo natural. Ejemplos de aceites que se obtienen de
modo natural incluyen, por ejemplo, tall oil, aceite de linaza, y/o aceite de tung. Ejemplos de tall oil comercial
incluyen, por ejemplo SYLFAT FA1 de Arizona Chemicals y PAMAK C40S de Hercules Canada. En una realizacién,
la composicion de caucho comprende menos de 5% en peso del uno o mas aceites, tal como menos de 2% en peso,
menos de 1% en peso, menos de 0,6% en peso, menos de 0,4% en peso, menos de 0,3% en peso, 0 menos de
0,2% en peso, referido al peso total de compuestos de caucho en la composicién. En una realizacion, la composicion
de caucho comprende al menos de 0,01% en peso del uno o mas aceites, por ejemplo al menos 0,05% en peso o al
menos de 0,1% en peso, referido al peso total de compuestos de caucho en la composicién. La presencia de un
aceite en la composiciéon de caucho puede ayudar a proporcionar una flexibilidad mejorada de la composicion de
caucho después de la vulcanizacion.

Un aspecto de la invencion se refiere a un procedimiento para formar la composicion de caucho. En una realizacién,
el procedimiento para formar la composicion de caucho comprende mezclar una 0 mas resinas novolaca (por
ejemplo las resinas novolaca anteriormente descritas) con uno o mas aceites (por ejemplo, los aceites anteriormente
descritos, tales como los aceites que se obtienen de modo natural anteriormente descritos) para formar una mezcla
resina novolaca-aceite, y mezclar la mezcla resina novolaca-aceite con uno o mas compuestos de caucho (por
ejemplo, uno o mas de los compuestos de caucho anteriormente descritos). El premezclado de la resina novolaca y
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el aceite antes de combinarlos con los compuestos de caucho puede dar como resultado mejor flexibilidad de la
composicion de caucho después de la vulcanizacion y/o una reduccién del aceite que se necesita usar.

En una realizacion, la composicion resina novolaca-aceite comprende 0,5-20% en peso del uno o mas aceites, por
ejemplo 1-15% en peso o0 2-10% en peso, referido al peso total de la composicion.

En una realizacion, la relaciéon en peso del uno o mas compuestos de caucho en la composiciéon de caucho a la
composicion novolaca-aceite es 99:1 a 80:20, por ejemplo 98:2 a 90:10.

Las presentes composiciones de caucho son Utiles para fabricar (partes de) una amplia diversidad de productos, que
incluyen, por ejemplo, neumaticos, mangueras, cintas tractoras, cintas transportadoras, rodillos de impresoras,
tacones de caucho para calzado, suelas de caucho para calzado, escurridores de caucho, alfombrillas para
automoviles, guardabarros para camiones, forros para molinos de bolas y burletes. En una realizacién, se usan las
composiciones para fabricar revestimientos superficiales de cintas de malla.

En una realizacion preferida, la invencion se refiere a un neumatico que comprende una resina novolaca que
contiene monoémeros fendlicos, en donde 1-40% en peso de los monémeros fendlicos en la resina son alquilfenoles.
La resina novolaca puede contener (a) 1-30% en peso de alquilfenoles; (b) 5-25% en peso de resorcinol; (c) al
menos 45% en peso de fenol; y (d) uno o méas aldehidos; en donde los porcentajes en peso se refieren al peso total
de componentes (a), (b), y (c). Los grupos alquilo en los alquilfenoles pueden ser uno 0 mas grupos alquilo Cs4-Cso 0
uno o mas grupos alquilo C24-Cs.

Ejemplos

Los siguientes ejemplos se dan como realizaciones particulares de la invencion y para poner de manifiesto la
practica y ventajas de la misma. Se ha de entender que los ejemplos se dan a modo de ilustracion y no tienen la
intencion de limitar en modo alguno la patente ni las reivindicaciones que siguen.

Glosario
Abreviatura Ingrediente (Proveedor)
Caucho caucho natural "SIR 10" (Aslett Rubber).
N-326 negro de carbono (Degussa).
T™MQ antioxidante de trimetilquinona para fenileno (Uniroyal).
6DDP antioxidante de diamina (Vanderbilt).
Cobalto manobond680Cobalto (OM Group).
Azufre Crystex agente vulcanizante de azufre (Flexsys).
DCBS diciclobenzotiazol sulfonamida (Flexsys).
HMMM hexametilmetoxiamina "Cyrez 963" (Cytec).
Tall ol "Sylfat FA1" (Arizona Chemicals).

RESINA 1

Se cargaron en un matraz 355 g de una mezcla de alquilfenoles que tenian grupos alquilo en el intervalo de
aproximadamente 24-28 atomos de carbono (LCAP24-28 de Schenectady International), 974 g de fenol, y 14 g de
acido dodecilbenceno sulfénico (catalizador) y se mezclaron al tiempo que se calentaba el matraz a 90°C. A
continuacion se afiadieron lentamente al matraz 410 g de formaldehido (disolucion acuosa al 50%) al tiempo que se
mantenia la temperatura en el intervalo de 90-100°C. Tras la terminacién de la reaccién consiguiente, se afiadieron
al matraz (90°C) 355 g de resorcinol y 1862 g de fenol. A continuacion se afiadieron lentamente 520 g de
formaldehido al tiempo que se mantenia el matraz a 90°C. Tras la terminaciéon de la reaccién consiguiente, se
afiadieron 1,8 diazabiciclo (5,4,0) undeceno-7 ("DBU") para neutralizar la mezcla en el matraz. Se destilaron el agua
y el fenol sin reaccionar de la mezcla primero a 170°C y a presion atmosférica y a continuacion a 180°C a 9,9 kPa.

En el mondémero de partida, los porcentajes en peso de los monémeros fendlicos son aproximadamente 10% de
LCAP24-28, 10% de resorcinol y 80% de fenol, referidos al peso total de los mondémeros fendlicos. Para el producto
final, los porcentajes en peso de los monémeros fendlicos son aproximadamente 20% de LCAP24-28, 20% de
resorcinol y 60% de fenol, referidos al peso total de los monémeros fendlicos.
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RESINA 2

Se cargaron en un matraz 600 g de para-t-butilfenol ("pTBP"), 729 g de fenol, y 12 g de acido dodecilbenceno
sulfénico (catalizador) y se mezclaron al tiempo que de calentaba el matraz a 90°C. A continuacion se afadieron
lentamente al matraz 441 g de formaldehido (disolucion acuosa al 50%) al tiempo que se mantenia la temperatura
en el intervalo de 90-100°C. Tras la terminacion de la reaccion consiguiente, se afiadieron al matraz (90°C) 300 g de
resorcinol y 1380 g de fenol. A continuacién se afiadieron lentamente 560 g de formaldehido al tiempo que se
mantenia el matraz a 90°C. Tras la terminacidon de la reaccién consiguiente, se afiadieron 6 g de DBU para
neutralizar la mezcla en el matraz. Se destilaron el agua y el fenol sin reaccionar de la mezcla primero a 170°C y a
presion atmosférica y a continuacion a 180°C a 9,9 kPa.

La resina novolaca obtenida mediante este procedimiento se mezclé en estado fundido a continuacion con 65 g de
Tall oil a una temperatura en el intervalo de 140°C a 160°C.

RESINA 3

Se cargaron en un matraz 526 g de para-dodecil fenol ("pDDP"), 1125 g de fenol, y 4 g de acido dodecilbenceno
sulfénico (catalizador) y se mezclaron al tiempo que se calentaba el matraz a 90°C. A continuacion se afiadieron
lentamente al matraz 450 g de formaldehido (disolucion acuosa al 50%) al tiempo que se mantenia la temperatura
en el intervalo de 90-100°C. Tras la terminacién de la reaccién consiguiente, se afiadieron al matraz (90°C) 373 g de
resorcinol y 1687 g de fenol. A continuaciéon se afiadieron lentamente 795 g de formaldehido al tiempo que se
mantenia el matraz a 90°C. Tras la terminacidon de la reaccién consiguiente, se afiadieron 2 g de DBU para
neutralizar la mezcla en el matraz. Se destilaron el agua y el fenol sin reaccionar de la mezcla primero a 170°C y a
presion atmosférica y a continuacion a 180°C a 9,9 kPa.

La resina novolaca obtenida mediante este procedimiento se mezclé en estado fundido a continuaciéon con 50 g de
Tall oil a una temperatura en el intervalo de 140°C a 160°C.

RESINA 4
Se repitid la preparacion de la Resina 3 excepto que se usaron 373 g de pDDP en lugar de 526 g de pDDP.
RESINA 5

Se repitid la preparacion de la Resina 1. La resina novolaca asi obtenida se mezclé en estado fundido a continuacién
con 125 g de Tall oil a una temperatura en el intervalo de 140°C a 160°C.

RESINA 6
Se repitio la preparacion de la Resina 3 excepto que se usaron 750 g de pDDP en lugar de 526 g de pDDP.
RESINA 7

Se repitio la preparacion de la Resina 1. La resina novolaca asi obtenida se mezcl6 en estado fundido a continuacion
con 65 g de Tall oil a una temperatura en el intervalo de 140°C a 160°C.

RESINA 8

Se repitié la preparacién de la Resina 1 excepto que las cantidades de resorcinol y monémeros LCAP24-28 se
alteraron de manera que los porcentajes en peso de los monémeros fendlicos en el mondémero de partida fueran
15% de LCAP24-28, 5% de resorcinol, y 80% de fenol, referidos al peso total de los monémeros fendlicos.

RESINA A

La resina A es una resina resorcinol-formaldehido comercial que contiene aproximadamente 20-25% de resorcinol
libre ("B18S" de Indspec). La resina se produce haciendo que reaccione formaldehido con resorcinol y destilando el
agua.

RESINA B

La resina B es una resina novolaca fenol/formaldehido comercial con aceite de nuez de anacardo que ha
reaccionado sobre la columna vertebral ("HRJ-11995" de Schenectady International).

RESINA C

La resina C es una resina resorcinol-formaldehido comercial similar a la Resina A, pero que contiene entre 10 y 16%
de resorcinol libre ("B19S" de Indspec).

RESINA D
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La resina D es una resina resorcinol-formaldehido comercial que contiene cantidades pequefias de resorcinol libre
("B20S" de Indspec). Cuando se fabrica la resina D, se hace que reaccione estireno en la resina para retirar los
monémeros libres.

Se prepararon composiciones de caucho para cada una de las Resinas 3-8 y A-D agregando los siguientes
componentes:

Ingrediente Cantidad (pbw)
Una de las Resinas 3-8, A-D 3
Caucho 100
N-326 55
Oxido de cinc 8
Acido estearico 1
T™MQ 1
6DDP 2
Cobalto 0,5
Azufre Crystex 5
DCBS 0,8
HMMM 3

Las composiciones de caucho en las siguientes tablas estdn numeradas conforme a la Resina que ellas comprenden
(por ejemplo, "Comp. 3" 0 "Composicion 3" se refiere a la composicion de caucho que comprende Resina 3).

El primer conjunto de datos corresponde a los ensayos de las Composiciones 3-7 frente a las Composiciones
Comparativas A y B (véanse mas adelante los métodos de ensayo), con los resultados que se exponen en la
siguiente Tabla.

Comp.3 | Comp.4 | Comp.5 | Comp.6 | Comp.7 | Comp. A | Comp. B

Viscosidad Mooney

inicial 95,4 88,3 88,5 91,4 834 85,5 89,8

a4 min. 75,1 67,4 67,8 75,4 67,5 69,4 69,1
Curado ODR

t1 2,4 2,8 2,9 2,5 2,8 2,8 2,8

t90 7,7 8,7 8,8 7,8 8,8 8,3 8,8

Adhesién al alambre

carga pico, original 154 156 143 158 150 154 148
carga pico, envejecido 165 150 152 165 154 155 143
envejecido en humedad (21 dias) 154 137 140 154 129 132 144
envejecido en bafio salino (96 hrs) | 130 128 111 127 104 118 118
Dureza

Shore A Temp. Ambiente 85 80 78 87 80 77 80
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Shore A 100°C 89 84 82 91 83 80 83

Adhesién caucho a caucho 61 127 170 56 208 138 158

METODOS DE ENSAYO:
Viscosidad Mooney

La viscosidad Mooney se determind en conformidad con la norma ASTM D 1646-00, método que se incorpora a
este documento en su integridad por referencia.

Curado ODR

Los datos de curado ODR se determinaron en conformidad con la norma ASTM 2085-01, método que se incorpora
a este documento en su integridad por referencia. t1 = "tiempo de curado para 1%" del curado (minutos). t90 es el
"tiempo de curado para 90%" del curado (minutos).

Adhesién al alambre

Los datos de adhesion al alambre se determinaron en conformidad con la norma ASTM 2229-99, método que se
incorpora a este documento en su integridad por referencia.

Dureza

Los datos de dureza se determinaron en conformidad con las normas ASTM D 412-98a y D 2240-02, método que
se incorpora a este documento en su integridad por referencia.

Adhesién caucho a caucho

Los datos de adhesién caucho a caucho se determinaron en conformidad con la norma ASTM D 413-98, método
que se incorpora a este documento en su integridad por referencia.

A continuacion, las Resinas 1, 5, y 8 (como las Composiciones 1, 5, y 8) se ensayaron frente a las Resinas A, C, y D
(como las Composiciones A, C y D) en los siguientes ensayos: grado de curado, dureza, resistencia a la traccion,
elongacién, elasticidad, adhesién, flexibilidad, resistencia, y viscosidad. También se incluyé una composicién "en
blanco”, que contenia todos los componentes de la composicion excepto la resina en cada uno de estos ensayos.
Como saben los expertos en la técnica, una composicion sin el componente de resina se deteriorard a temperaturas
altas, y por lo tanto sera inaceptable para uso en productos en condiciones de temperaturas altas, tales como los
neumaticos de calidad comercial. El blanco se usé en estos ejemplos como referencia.

Los siguientes ensayos fueron realizados por el Akron Rubber Development Laboratory, Inc. de 2887 Gilchrist Road,
Akron, Ohio.
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El primer pardmetro de ensayo es ODR (Reometria de Disco Oscilante). Este es un ensayo de grado de curado con
dos grados diferentes, curado y quemado. El curado es el tiempo total de curado hasta un estado de curado
especificado, y quemado es una medida de curado completo, que se refiere al grado de curado entre el centro de la
composicion y el lado de fuera de la composicion. Los grados de curado se ensayan en conformidad con la norma
ASTM D 2084-01 usando un aparato Tech Pro rheoTECH ODR a 148,9°C (300°F), arco de 3°, 11,30 Nm (intervalo
de torsion), grafico de 60 minutos, y 1,7 Hz.

Los datos anteriores muestran que todas las Composiciones 1, 5, y 8 tienen curados mas rapidos que la
Composicion Comparativa D. Como la diferencia entre 23 y 25 no es significativa en la fabricacion de neumaticos,
todas las Composiciones 1, 5, y 8 tienen grados de curado aceptables. Todas las composiciones también tienen

numeros de quemado aceptables.
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Propiedades Fisicas Originales
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En el grafico de propiedades fisicas originales se midieron los resultados en durémetro shore A, resistencia a la
traccion, elongacion Gltima, mdédulo 100%, y mdédulo 300% para las siete composiciones. Las propiedades se
ensayaron sobre una pieza curada de caucho para determinar la resistencia del curado. Las propiedades fisicas se
midieron en conformidad con las normas ASTM D 412-98a(02) y D 2240-02b, con mancuernas de troquel C a 50,8
cm/min. Las mediciones para la Composicion A se normalizan a 100%, y los valores de las otras composiciones se
ajustan segun corresponda. Este grafico muestra que las Composiciones 1, 5, y 8 en general se comportan mejor
(mayor resistencia a la traccion, mejor elongacion, y mejor estrés) que las Composiciones Comparativas A, C, y D.
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Propiedades Fisicas tras Envejecimiento con Calor
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El ensayo de envejecimiento con calor mide resultados en durémetro shore A, resistencia a la traccién, y elongacion
en condiciones de envejecimiento con calor. Este ensayo se hizo en conformidad con la norma ASTM D 573-99, con
especimenes envejecidos durante 72 horas a 70°C en una estufa con circulacion forzada de aire. Las mediciones
para la Composicion A se normalizan a 100%, y los valores de las otras Composiciones segun corresponda. Como
se observa en el grafico anterior, las Composiciones 1, 5, y 8 se comportaron mejor que las Composiciones
Comparativas A, C, y D.
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Propiedades de Adhesion
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La adhesion es un indicador de lo bien que la resina en la composicion ayudara al caucho a unirse a las cintas de
acero en el neumatico. La adhesién se puede medir como adhesién a un sustrato flexible o como adhesién al
alambre, ya sea a temperatura ambiente (24°C) (adhesién al alambre original) o a los 21 dias a 70°C, 98% HR
(adhesion al alambre tras envejecimiento). La adhesién a un sustrato flexible se mide en conformidad con la norma
ASTM D 413-98(02), con especimenes de 0,63 cm de anchura ensayados a 5,1 cm/min. Se resefio el promedio de
los picos. Ambos ensayos de adhesién al alambre se realizaron en conformidad con la norma ASTM D 2229-02, con
especimenes ensayados a 5,1 cm/min y extraidos de un bloque de caucho de 1,27 cm. Se resefié el promedio de 15
especimenes. Para los tres ensayos, las mediciones para la Composicion A se normalizan a 100%, y los valores de
las otras Composiciones se ajustan segun corresponda.

El grafico anterior muestra que la adhesion flexible de la Composicién 5 es bastante superior a las de las
Composiciones Comparativas A, C, y D. Las adhesiones al alambre de las Composiciones 1, 5, y 8 son parejas o
mejores que las de las Composiciones Comparativas A, C, y D.

11
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Propiedades de Flexibilidad
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La flexibilidad Demattia es una indicacion de la rigidez/flexibilidad del caucho en el curado. El ensayo de flexibilidad
Demattia intenta imitar el impacto que recibe un neumatico tras golpearse en un bache de la carretera. Los ensayos
se realizaron en conformidad con la norma ASTM D 813-95(00), con especimenes perforados que se ensayan a 300
cpm. Como se muestra en el gréafico anterior, las Composiciones 1 y 8 se comportaron igual que las Composiciones
Comparativas A, C, y D, mientras que la Composicion 5 super6 a las Composiciones A, C, y D.
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Propiedades de Resiliencia
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La resiliencia al rebote mide la capacidad de una composicién para absorber energia y liberar dicha energia como
calor. A mayor porcentaje de resiliencia, mas capaz es la composicion de absorber y liberar energia. La resiliencia
Bashore se mide a temperatura ambiente (24°C) y a temperatura ambiente inmediatamente después de 30 minutos
de acondicionamiento a 100°C (212°F). Ambos ensayos se desarrollan en conformidad con la norma ASTM D 2632-
88, con altura de caida de 40,6 centimetros. Las mediciones para la Composicion A se normalizan a 100%, y los
valores para las otras composiciones se ajustan segun corresponda. El grafico anterior muestra que la Composicion
5 tiene mejor resiliencia al rebote que la Composicion Comparativa D, mientras que las Composiciones 1 y 8 son
parejas con la Composicién Comparativa D.
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Viscosidad Mooney
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La viscosidad Mooney intenta medir la capacidad de una composicién de caucho para que sea procesada por
ejemplo, por un fabricante. A menor viscosidad de la composicién, mas facil es procesar la composicion. La
viscosidad Mooney se mide en conformidad con la norma ASTM D 1646-00 con un viscosimetro MV2000 de Alpha
Technologies, con CML 1 + 4 a 100°C (212°F). Las mediciones se tomaron inicialmente y a cuatro minutos. Las
mediciones para la Composicion A se normalizan a 100%, y los valores para las otras composiciones se ajustan
segun corresponda. El grafico anterior muestra que las Composiciones 1, 5, y 8 son muy similares en viscosidad de
procesado en comparacion con las Composiciones Comparativas A, C, y D.

En conclusion, los datos acumulados confirman que las Composiciones 1, 5, y 8 (hechas de Resinas 1, 5, y 8) son
alternativas viables para las actuales realizaciones comerciales que se muestran en las Composiciones A, C, y D
(hechas de Resinas A, C, y D), comportandose igual o mejor en los ensayos asociados con la evaluacion del
comportamiento de resorcinol y resinas de resorcinol.
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REIVINDICACIONES
1. Una resina novolaca, en donde la resina comprende:
(a) 1-30% en peso de alquilfenoles;
(b) 5-25% en peso de resorcinol;
(c) al menos 45% en peso de fenol; y
(d) uno o mas aldehidos;
en donde los porcentajes en peso se refieren al peso total de componentes (a), (b), y (¢).

2. La resina novolaca de la reivindicacion 1, en donde uno o mas de los grupos alquilo en los alquilfenoles es un
grupo alquilo Cs-Ceo.

3. La resina novolaca de la reivindicacion 2, en donde uno o mas de los grupos alquilo en los alquilfenoles es un
grupo alquilo Czs-Cas.

4. La resina novolaca segun la reivindicacion 1, en donde uno o mas de los aldehidos es formaldehido.
5. La resina novolaca segun la reivindicacion 1, en donde la resina comprende:

(a) 5-20% en peso de alquilfenoles;

(b) 5-15% en peso de resorcinol;

(c) 65-90% en peso de fenol; y

(d) uno o més aldehidos;

en donde los porcentajes en peso se refieren al peso total de componentes (a), (b), y (¢).
6. La resina novolaca segun la reivindicacion 5, en donde la resina comprende:

(a) 5-15% en peso de alquilfenoles;

(b) 5-15% en peso de resorcinol;

(c) 70-90% en peso de fenol; y

(d) formaldehido;

en donde los porcentajes en peso se refieren al peso total de componentes (a), (b), y (¢).

7. Una composicion que comprende uno 0 mas compuestos de caucho y la resina novolaca segin la reivindicaciéon
1.

8. La composicién de la reivindicacion 7, en donde la relacién en peso de dicho uno 0 mas compuestos de caucho a
dicha resina novolaca oscila de aproximadamente 99:1 a aproximadamente 9:1.

9. Un producto preparado, al menos en parte, vulcanizando la composicion segun la reivindicacion 7.

10. El producto de la reivindicacion 9, en donde dicho producto se selecciona entre el grupo que consiste en
neumaticos, mangueras, cintas tractoras, cintas transportadoras, rodillos de impresoras, tacones de caucho para
calzado, suelas de caucho para calzado, escurridores de caucho, alfombrillas para automoviles, guardabarros para
camiones, forros para molinos de bolas y burletes.

11. El producto de la reivindicacion 9, en donde dicho producto es un revestimiento superficial de cinta de malla.
12. Un neumatico que comprende una resina novolaca, en donde la resina novolaca comprende:

(a) 1-30% en peso de alquilfenoles;

(b) 5-20% en peso de resorcinol;

(c) al menos 45% en peso de fenol; y

(d) uno o mas aldehidos;

en donde los porcentajes en peso se refieren al peso total de componentes (a), (b), y (¢).
15
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13. El neumatico de la reivindicacién 12, en donde uno o mas de los grupos alquilo en los alquilfenoles es un grupo
alquilo C4-Ceo.

14. El neumatico de la reivindicacion 12, en donde uno o mas de los grupos alquilo en los alquilfenoles es un grupo
anuiIo Co4-Cosg.

15. Un procedimiento para preparar una composicion de caucho, que comprende las etapas de:

(a) mezclar uno o mas aceites con una o mas resinas novolaca de la reivindicacién 1 para producir una
composicion novolaca-aceite; y

(b) mezclar dicha composicién novolaca-aceite con uno 0 mas compuestos de caucho para producir una
composicion de caucho.

16. El procedimiento segun la reivindicacion 15, en donde el mezclado de dicho uno o0 méas aceites con dicha una o
mas resinas novolaca se efectla mediante mezclado en estado fundido.

17. El procedimiento segun la reivindicacion 15, en donde uno o mas de los aceites es un aceite que se obtiene
naturalmente.

18. El procedimiento segun la reivindicacion 15, en donde uno o mas de los aceites es un tall oil, un aceite de linaza,
0 un aceite de tung.

19. El procedimiento segun la reivindicacion 15, en donde el porcentaje en peso de dichos uno o méas aceites oscila
de aproximadamente 0,5 a aproximadamente 20% en peso, referido al peso total de dicha composicién novolaca-
aceite.

20. El procedimiento segun la reivindicacion 19, en donde el porcentaje en peso de dichos uno o mas aceites oscila
de aproximadamente 2 a aproximadamente 10% en peso.

21. El procedimiento segun la reivindicacion 15, en donde uno o mas de los grupos alquilo en los alquilfenoles es un
grupo alquilo Cg-Ceo.

22. El procedimiento segun la reivindicaciéon 15, en donde la relacién en peso de dichos uno o mas compuestos de
caucho a dicha composicién novolaca-aceite oscila de aproximadamente 99:1 a aproximadamente 4:1.

23. El procedimiento segun la reivindicacion 22, en donde dicha relacion oscila de aproximadamente 49:1 a
aproximadamente 9:1.

24. El procedimiento segun la reivindicacién 15, en donde uno o mas de los grupos alquilo en los alquilfenoles en las
resinas novolaca es un grupo alquilo Cs-Ceo.

25. El procedimiento segun la reivindicacion 15, en donde uno o mas de los grupos alquilo en los alquilfenoles en las
resinas novolaca es un grupo alquilo C24-Cps.
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