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_ o _ REF.: Case No. 3919./1

RESUMEN DE LA INVENCION

Se comunica pegajosidad a los elastdmeros no vulca-
nizados mediante la inclusién del producto de la reaccién
entre un producto de condensaéién de alquilfenoi—formaldehi-
do con di-2-hidroxialquilamina o morfolina. Ademis de comu-
nicar pegajosidad al élastémero, el dotador de pegajoéidad
de esta invencidn no interfiere con el desarrollo de la
adhesi6n del elastdmero a las fibras reforzantes sino que
suele potenciarlo.

ANTECEDENTES DE LA INVENCION

- Duranté ia fabricacidn de articulos de caucho, es-
comfin que las lidminas calandradaé no vulcanizadas sean es-
tratificadas para obtener la configuracidn estructural de-
seada. Esta técnica de construccién de capaé de elastémero
no vulcanizado se‘utiliza ampliamente en la industria de la
construccidn de neuméticos'pero tambi&n encuentra aplicacidn
en la manufactura de otros artfculos de caucho tale; como
articulos mecénicos y mangueras. Para que los compuestos no
vulcanizados posean la necesaria estabilidad mecdnica duran-
te la manipulacidn y el almaceﬁamiento,_los materiales elas-
toméricos deben tener una pegajosidad suficiente para gue se
conserve la configuracidén deseada durante la operacidn de
vulcanizacién. Esta pégajosidad es la capacidad de un elastf
mero no vulcanizado de aahe;irse a si mismo o a otro elastd-
mero que tambi&n posea pegajos;dad.>Esta propiedad adhesiva,
conocida como "pegajosidad de construccidn” desempena un im=-
portante papel en la produccidn de articulos de caucho. En 1§
manﬁfactura de neum&ticos, "la pegajcsidad de construccidén”
mantiene unidos el forro interno, las ﬁestaﬁas, las capas,

los flancos y la banda de rodamiento antes de la vulcaniza-
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El caucho natural tiene la ventaja de poseer suficien-
Ete pegajosidad sin necesidad de afiadir resinas dotadorasrde
pegajqéidad. Sin embargo, los cauchos sintéticos carecen de
esta pegajosidad de construccidén y es necesario utilizar mo-—.
dificadores resinosos para obtener lé pegajoéidad requerida
para la fabricacifn. Sin embargo, no es desusado afadir do-
tadores dé'pegajosidad al caucho natural o a las mezclas de
céﬁcho naturai y sintético para favorecer la retencidn d; la
pegaﬁosidad durante el almacenamiento y calandrado del mate-
‘rial no vuicanizado. Los dotadores de pegajosidad también
proporcionan beneficios secundarios reduciendo la viscosidad
de la mezcla y también funcionando como plastificantes.

Como dotadores de pegajosidad al caucho se utilizan
varios tipos diferentes de materiales. ﬁntre estos se encuen-
tran las resinas hidrocarburadas preparédas a partir de ma-
teriales de alimentacidn derivados principalmente del craqueo
del petr6leo y de las operaciones del alquitrédn de hulla. Las
resinas hidrocarburadas del tipo alifdtico y aromdtico se pro
ducen fundamentalmente a partir de corrientes derivadas del
petr6leo. Mientras que las resinas de cumarona-indeno derivan
del alquitrin de hulla, también se preparan resinas similares
de fuehtes de petrdleo. También se utilizan como dotadores de
pegajosidad al caucho los politerpenos, los terpenofenblicos,
14 resina de madera y los derivados de resina de madera, las
resinas de alquilfenocl-formaldehido, las resinas de aiquilfe—
nol-acetileno, el caucho natural y el caucho regenerado.

*  Las resinas hidrocarburadas son en general mis baratas
que las fenélicas pero requieren el uso de hasta una cantidad

triple para consegulr una pegajosidad equivalente, siendo
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las propiedades del caucho, se utilizan veniajosamente las

resinas fendlicas debido a la menor proporcidn requerida,

‘'sitan porcentajes mis altos, cuando la adhesidén del caucho

‘aminometileno en el anillo fenélico. Estos compuestos se pre

do y morfolina o di-z-hidroxilaminé.

adversamente afectada la retencién de la pegajosidad. Como
los dotadores de pegajosidad que permanecen en el articulo

de caucho fabricado pueden presentar tendencia a estropear

Sin embargo, los dotadores de Regéjosidad fen6licos tienen
tendencia a reducir la adhesidn del caucho a los alambres o
a otras fibras reforzantes. Por esta razén, algunas veces

se utilizan resinas hidrocarburadas incluso aunqgue se nece-

a los materiales reforzantes constituye un factor critico.
Esta ihvencibn proporciona dotadores de pegajosidad fenéli-
cos de eficacia conveniente y sin ningfin efecto adversé 50—
bre la adhesibn caucho-fibra.

COMPENDIO DE LA INVENCION

Esta invencién se refiere a un dotador de pegajosidad
para elastfmeros no vulcanizados, constitufdo por un produc-

to de condensacién de alquilfenol-formaldehido con grupos
paran por reaccibén de un novolac de alquilfenol-formaldehi-
do con di-2-hidroxialquilamina o morfolina, en presencia de

formaldehido o por reacci6n de un alquilfenol con formaldehi

DESCRIPCfON DE LAS REALIZACIONES PREFERIDAS

Las resinas de fenol-formaldehido normalmente utili-
zadas pérarcomunicar pegajosidad a los elastbémeros son del
tipo soluble en aceite, no termo-reactivo, preparadas por
reaccidn catalizada por &cidos de un alquilfenol para-susti-
tuido con un formaldehido. La estructura de un polimero de

este tipo se cree que es aproximadamente la indicada en la
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Figura I:
CH
r OH OH
CH, _|
2 H,
R g R . X Figura I
. R

La compatibilidad de la resina es espectacularmente
afectada pbr el peso molecular (vﬁlor de %) y por el grupo -
R en la posicién para. Estos polimeros no reactivos perma-
necen relativamente inalterados a las temperaturas de vul-
canizac¢idn. o

Hemos encontrado que los pélimeros de la Figura I,
cuando se calientan con formaldehido adicional para formar
grupos metilol terminales, pueden ser convertidos en deri-
vados aﬁinometilénicos por reaccién con morfolina o con di;

2-hidroxialquilaminas., La Figura III muestra la secuencia

de reacci6bn a partir del polimero alquilfenélico de la

Figura I.
OH OH - OH
[' PR
C : {
Hz_ Hy CH,0 ; morfolina
- 19 :
consecutiva o
i : simultineamente
R R X R
//———\\ QH OH . : )
0 N-C CH, CH CH,_ / \
\ / N 0
R R >4 R

. Pigura III
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-'dientes morfolinometilenfenoles. En la patente estadounident

nas. En las patentes estadounidenses 2.040.039 y 2.040.040

" lado, formaldehido y morfolina para formar los correspon-

La reaccibn de aminas primarias y secundarias con
formaldehido y compuestos que contienen hidrégeno activo
(reaccibn de Mannich) ha sido ampliamente estudiada (Orga-
nic Reactions, Wiley, vol. 1, cap. 10, pdg. 303). Esta in-
vencibn estd relacionada con la reaccién de Mannich sola-
mente en cuanto gue se aplica a los fenoles ﬂespecificamentT

a los p-alquilfenoles) y morfolina o di-2-hidroxialquilami-

se describe la facilidad de la condensacién del fenol alquit

se 3.001.999 se describe la reaccién de p-alquilfenol con
formaldehido y aminas, incluida la morfolina. Las patentes
estadounidenses 3.173.952 y 2.997.455 describen la aminoal-
quilacién de dialquilfenoles; la patente alemana 2.320.536
deécribe la aminoalquilacién empleando dietanolamina.

. Hemos encontradc que los algquilfenoles terminados
en aminometileno y sus polimeros, cﬁando el grupo amina es
moifblina o una dietanolamina, comunican buenas propiedades
de pegajosidad al caucho no vulecanizado y, lo que es més im
portante, proporcionan buena retencién de la pegajosidaq y
£ampqco disminuyen, y habitualmente adumentan, la adhesién
del caucho a las fibfas reforzantes. .

El componente feﬁélico de los compuestos de esta
invencidén es un hidroxibenceno difuncional, con un ;ustitu-
yvente alquilo en la posiciln para que contiene de 1 a 24
dtomos de carbono, preferiblemente 4 a 12 &tomos de c%rbono.
Los fenoles con. sustituyentes adicionales en.la posicibn
meta pueden funcionar pero no son los preferidos. El proce-

. -~
dimiento de alquilacidn utilizado para preparar los algquil-
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‘esperados. Los agentes alquilantes tipicos son di-isobuti-

lacidn molar de 1/2/2. En el otro extremo seria una relacién

lacidn sencilla de la re~iﬁa y del caucho dotado de pegajo—-

fenoles se lleva a cabo habitualmente con catalizadores
acidos, empleando cantidades equimoleculares de fenol f

de agente élquilante pero normalmente una pgrte (2-5 %) de
la alquilacidn tiene lugar en la.posicién Srto sin afectar
perjudicialmente al comportamiento del dotador de pegajosi-
dad. La presencia de una pequeifia Eantidad dé'diélQuilféhol,
obtenido empleando una cantidad superior a la estequiomé-
trica de agente alguilante, en algunos casos conduce a una

adhesidn y a unos valores de la pegajosidad superiores a log

leno (octi}fenol), triproéileﬁo knonilfenol) y tetrapropiQ
leno (aodechfeqol). Las aminas utilizadas para preparar la
resina dotadora de peggjosidad de esta invencidn son la mor-
folina y las aminas‘que pueden ser deshidrétadés a morfoli-
na, tales como dietanolamina y di-2-hidroxipropilamina.

L; relacib6n molar de alquilfenol/formaldehido/amina
puede variar entre amplios'limites. En un extremo del espec-

tro, estariq el 2,6-diamincmetilen-4~alquilfenol con una re-

de alquilfenol/formaldehido/amina .de 100/140/2. La relacidn
seleccionada depende, entre otros factores; de:” (1) las pro

piedades fisicas de la resina que se desean para una manipu-

sidad, (2) el punto de';fusién deseado y (3) las limitacio-
nes de precio de coste. Asi, aunque las composiciones liqui-
das san eficaces, hemos encontrado que los dotadores de pe-
gajosidad preferidos tienen unos puntos de ablandamiento
comprendidos entre 85 y 135°C y todavia mejor entre 95 y
120°C. Las cqndicidnes de reaccifn para la condensacién de

fenol-formaldehido -también afectan a la relacidn, ya que las
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_'nas dotadoras de pegajosidad comerciales. Los Ejemplos 5 a7

fibra reforzante.

-y evaluadas. Los Ejemplos 1 a 4 son tipos normales de resi-

condiciones bdsicas suelen aumentar la cantidad de ligandos
éter bencilico, aumentado asi el formaldehido'requerido.

Esta invencién comprende todos estos productos de condensa-

cidn de p-alquilfenol-formaldehido con grupos morfolino-me~|’

tileno terminales, cuando estos materiales se utilizan para

mejorar la pegajosidad del caucho no vulcanizado y para manj

tener la resistencia de adhesidn de la unidén de caucho a

La Tabla I ‘contiene las diversas resinas preparadas

had sido modificados con poliaminas, dando resinas que no
producen una mejora significativa de la adhesién y son per-
judicizles para la retenéién de la pegajosidad. Los Ejemplos
8 2 12 indican la preparacién de los éompuestos de esta in-
veﬁciéh, a base de morfoliné Y dietanélamina.,Los proce-
dimientos indicados en la Tabla I -son.los siguientes:
Procedimiento A. Se cargan simult&neamente en una vasija de
reaccién el componente fenbélico, el formal-
dehido (acuoso al 50 %) y el catalizador
dcido y se hacen reaccionar a 100°C. Des-
 pués de transcurrido el tiempo de reaccidn

prescrito, el producto se deshidrata a va-

cfo hasta el punte de ablandamiento deseadd.:

érocédimiento B. El componente fenblico, el catalizador &ci-
do y un disolvente formador de aze6£rqpo sg
calientan pér lo menocs hasta. el punté'de
ebullici6n del disolvente y se agrega poco
a poco formaldehido acuoso mientras se se-

. ~
para el agua azeotrbpicamente de manera con

ereeaan oty ve s s sare e o e 21 i

¥
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Procedimiento q.

Procedimiento D.

~ga lentamente el componente aminico de ma-

" donde la amina es morfolina, se utiliza de

_ga poco a poco, el agua se separa azeotrdpi-

"mar una solucidn al 80 % de s8lidos, se ca-

tinua., Se elimina el disolvente por desti-
lacién a vacio cuando la condensacifn es

completa.

T

El componente fenblico en un disolvente for

mador de azedbtropo se calienta hasta que el

]

componente fendlico se ha disuelto. Se agre

nera que el efecto exotérmico de la disolu-
cibén no haga que la temperatura pase de

130°C, En los casos (Ejemplos "~ 8 " y'll )

2 a 10 % de trietilamina (TFA) como catali-
zador (calculado sobre la morfolina y el
fenol). Después se agrega el-formaldehido
(solucidn acuosa al 50 %) de una sola vez
kEjemplos'ﬂ,, 3..,8 y10..) o intermiten
temente (Ejemplos 2,5,7, 11 y 12). Cuando sg
agrega de una sola vez, la reacciéﬁ se lle-
va a cabo a reflujo y el disolvente y el
agua se separén una vez completada la reac-

cibén, por destilacién a vacio. Cuando se agie

camente de forma continua durante toda la
adicién'del formaldehido.
La resina del Ejemplo 2 (octilfenol-novolac)

se disuelve en tolueno suficiente para for-

lienta a 110°C y se agrega la amina secunda-
ria de una sola vez (se afiade catalizador

TEA cuando se utiliza morfolina). La tempe-
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ratura se eleva a 120°C y se afiade poco a
poco el formaldehido mientras se separa el
agua continuamente formando un azedtropo.

Después el disolvente se separé por destila

cibn a vacio,
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TABLA X
i Relacién molar
_ Procedi 8 . total de fendli .
j. miento R co/CHZO/amina Amina
A octilol 1/0, 9/0 -
B octilo 1/0, 95/0 -
B dodecilo? | 1/1, 25/0 -
Resina del Ejemplo 1 mds 25 % de &ster de pentaeritritol de &c
c t-butilo 1/1, 15/0,25 . e
c nonilo 1/1,35/0,25 TETA
¢ t-butilo® '1/2,3/0,5 oAt
c H 1/3,5/1 7 morfoiina
c t-butilo 1/3,2/1 : morfolina
C octilo6 1/2,3/1,1 morfolina
D  octilo 1/1,2/0,23 morfolira
' 7

D octilo 1/1,2/0,23 . DEA"
De la aléuilacién del fenol con di;iéobutilé#o '
De la alguilacidén del fenol con tetrapropileno
De la alquilaciéﬁ del fenol con t;ipropileno

Trietilentetramina

Etilendiamina

El fendlico se prepara por alquilacidn de fenol con di-isobutileno a v

1,5/1. Por lo tanto, algunas de las posiciones activas han sido sustit

Dietanolamina
R es el grupo para-alquilo sobre el fenol

Punto de ablandamiento de anillo y bola ASTM E 28-67



-1

TABLA X
lar : - " Tiempo para Proporcidn
nbli ; ' la adicidn  de catali-  Punto de ablan
na Amina del CH,0 zador TEA damiento® 7]
- - © 85-105°C
- - 4 horas , 110-130°C
- - 95-115°C
.r de pentaeritritol de &cidos resinicos
25 . -oera’ . 3 horas . 113,5°C
5 TETA ' 3-horas, _ A l06°C
| o EDA% 3 horas 99¢C
morfoiina ) "5 % g6°C
méféélina _ - 10 & ’ pasta
morfolina - 9 % ligquido
; morfolina . 20 minutos 3% 104°C
l pEA” 25 minutos - 151°C
:0
10

10l con di-igobutileno a una relaci6n molar de olefina a fenol de

x5 activas han sido sustituidas con grupos alquilo
’ -

i
H
!

E 28-67
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La receta para el material de caucho utilizado
en estas evaluaciones es la siguiente:

Hoja ahumada n® 1 - 40 partes.~- Hojas ahumadas

nervadas n.o 1, una calidad de caucho natural (descrita en

~ Vanderbilt Rubber Handbook, edicién 1968) que deben estar
secas, limpias, éxéptas de mahchas, de material resinbso; :
de arena, de embalaje sucioro de cualquier otra materia
extrafia. Las hojas ahumadas nervadas estdn constituidas por
hojas de caucho coagulado, apropiadamente secadas y ahumadas
.y no pueaen contener cortaduras, desperdicios, hojas espumo-

" sas, hojas débiles, calentadas o quemadas. No son permisi-
bles lag hqjas secadas al aife o lisas.

SBR 1502 - 40 partes.- Caucho de estireno-butadie

no normal gue contiene 23,5 % de estireno combinaao y una vi
cosidad Mooney nominal (ML 1 + 4) a 212°F (100°C) de 52.

Es no manchadizo y se prepara empleando-un emulgenté del ti-
po de &cido graso-4cido resinico y es un SBR no pigmentado,

polimerizado en f£rio, normal.

Cis-1l,4-polibutadieno - 20 partes.- Homopolimgrp
'de butadieno de alto contenido en forma cis-1,4. El1 Budene
501 (Goodyeai) es una goma polimerizada en solucién, no man-
chadiza, con una viséosiéaq Mooney (ML 1+ 4) a 212°F (100°C
‘de 45-55. El contenido en férma cis es aproximadamente del
93 s. SN

N 660 - 45 partes por 100 de resina (PCR) - GPF

(horno de aplicacifn general).- Un negro de humo de calidad
pa?a carcasa con un difimetro de partfcula de unos 62 nanome-
‘tros, una absorcién DPB de 0,91 cm3/g, un indice de yodo
ASTM igual a 36 y una densidad aparente de 26 libras/pie3
(0,70 g/em).

O PPN A P
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" jido de poliéster. El combinado se prensa a 200°F (93°C)

13

Circo Light 9 PCR - RPO (Rubber Process 0il -

Aceite de transformacidén del caucho).- Similar al aceite

ASTM #3, un aceite de tipo nafténico con una viséosidad

SUS de 156 a 100°F (37,8°C), un peso especifico de 0,922

a 60°F (15,5°C), un peso molecular de 330 aproximadamente
y un punto de anilina de 157°E (69°C). Indice de viséo;idad
intermedio entre.el de los aceites parafinicos y érométicos
manufacturado por Sun 0il Co.

Santoflex 13 - 1,9 PCR.- Antiozonizante manufac-

turado por Monsanto.

Azufre insoluble 60 - 2,75 PCR.- Agente vulcani-

zante manufacturado por Monsanto.

Santocure - 0,9 PCR.- Acelerante de accidn retar

dada, Monsanto,

_Santogard PVI - 0,25 PCR.~ Inihibidor de prevul-

canizacibn, Monsanto.

Dotador de pegajosidad - 3 PCR - el control de
las Tablas II y III no contiene ninguna resina dotadora de
pegajosidad.

Formulacibébn del caﬁcho.— La mezcla de caucho se

prepara eh dos etapas. La primera etapa implica la mezcla
de todos los ingredientes excepto los agentes vulcanizantes
(azufre, Santocure y Santogard PVI) en un mezclador Banbury
durante un ﬁotal de 5-6 minutos a 330°F (166°C). Los agen-
tes vulcanizantes se agregén en la etapa 2 y la masa se mez-

cla durahte 2-3 minutos méds a 220°F (104°C).

Ensayo de pegajosidad.- La mezcla de caucho se

lamina hasta un espesor de 60 mils (1,524 mm) y se coloca

sobre un pafo de Holanda. La cara expuesta se cubre con te-

JT U S U VPO VRS SRR PRt
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y'75 psi (5,2 kg/cmz) durante 2 minutos para eliminar las

irregularidades superficiales y forzar al reforzamiento de

.poliéster en el interior del material de caucho. Se cortan

del paﬁo de Holanda dos tiras de~0,75 x 2,0 pulgadas (19,0
50,8 mm) y se comprimen entre sf. La pegajosidad se determi
na utilizando un instrumento Tel-tak Monsanto con un tiem-

po muerto de 30 segundos y un peso de 16 onzas (453,6 g)

sobre la muestra. Otras muestras se mantienen durante 72

horas en un ambiente de gran humedad y se determina la pega

josidad de estas muestras envejecidas en hGmedo. Los valores

"-de la pegajosidad indicados en la Tabla II incluyen la pe- -

gajosidad y tambi&n el porcentaje de retencién de la pegajo
sidad después del envejeﬁimiento en hfmedo (es decir, el
Ejemplo 1 da 37,5i1n§lﬂxa5a la'sepaﬁmﬁﬁn con'una retenci6n de
la pegajosidad del 120 % después del énvejecimiento en haG-
medo)..La serie I-V independiente son‘programas de.ensayo
individuales y los valores deben compararse con el valor
para el control (mezcla de caucho sin dotador de pegéjo—

sidad) en cada serie.
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TABLA IT

Evaluacidén de la pegajosidadl

37,5+1,6/120 (17,0+0,7/120)

35,241,4/114 (16,0+0,6/114)

36,9+1,8/120 (16,7+0,8/120)

37,5+1/106  (17,0+0,4/120)

39+2,1/47 (17,740,9/47)

37,6+1,6/48 (17,0+0,7/48)

40,7+ 2,3/82 (1874+1,0/82) .

‘3941/89  (17,040,4/89)

36,5+2,1/88 (16,5+0,9/4%)
38+1/6,9 (17,2+0,4/6,9)

27,4+1,5/105 (12,4+0,7/105)

30+5 1,8/106 (13,6+0,8/106)
2741,8/53  (12,2+0,8/53)
28,5+1,1/107 (12,9+0,5/107)

- Control
N
36+1/63 (16,3+0,4/63)
idem
. ﬂﬁm
idem
39,6+2,2/36 (17,9+1,0/36)
idem
39,142,5/73 (17,7+1,1/73)
_idem
idem

idem

30,7+1,5/59 (13,940,7/59)

28,4+1/25  (12,9+0,4/25)

idem

idem

Serie

1T

I1I

v -

Cordiciones de envejecimiento en himedo para determinar

la retencién de la pegajosidad:

Serie I -~ 72 horas a 80°F (26,7°C) y 70 % HR

Serie II - 72 horas a 80°F (26,7°C) y 70 % HR

Serie III- 72 horas a 70°F (21,1°C) y 50 % HR

Serie IV - 72 horas a 70°F (21,1°C) y 50 % HR

Serie V - 72 horas

Adhesidn estitica.- La Tabla IIImuestra los resul-

85°F (29,4°C) y 90-95

% HR

tados obtenidos ensayando el material de caucho sin dotador

de pegajosidad’ (control) y con las divérsas resinas dotado-

ras de pegajosidad, de acuerdo con la norma ASTM D 2229-73,
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Adehisibn del Caucho Vulcanizado a la Téla de Acero. lLa tela
/de ‘acero utilizada era alambre National Standard 6-3 (acero
'latonado). EL tiempo de vulcanizacion fué T  (90)+ 6 minutos,
tiempo factor del molde. La longitud impregnada de alambfe'
en el bloque era de 0,75 pulgadas fl9,0 mm) . La Tabla IILda |
los valores, para las Series I-VI, de la adhesidn y del po—-
der cubriente (es decir, Ejemplo 1, 31+7 libras (14,07+3,17)
requeridas para extraer el alambre, con un 10 % de cubri-

miento). El cubrimiento se determind por examen visual del

alambre arrancado.
TABLA III

Evaluacitén de la adhesifn estética

(ASTM 2229L ’
Ej.n° _ Control

1 31.#7/10 (14,1#3,2/10) 93+11/80 (42,245,0/80)
5 265/ 5  (11,8+2,3/5) idem

6 26+3/ 5 (11,8+1,4/5) “idem

1 59,948,6/50 (27,243,9/50) 84,6+8,2/80 (38,4+3,7/80)
4 71,518,4/50 (32,443,8/50) ' idem

2 50,9¢0/50 (23,1+4,5/50)  idem

3 5087,6/30  (22,743,4/30)  idem

1 3443,4/10 (15,4+1,5/10) 98,9+5,9/70 (44,942,7/70)

7 51,7+7,1/30 (23,4+3,2/30) idem

i 8 118,1+14,8/90 (53,6+6,790)126,5+14,1/90 (57,1+6,4/90)

9 145,9+15,1/90 (66,2+6,8/15) idem

10 138,3415,1/80 (62,746 8/)127,8+13,8/70°(58,0+6,2/70)
11 10348,9/80 (46,7+44,0/80)  didem
12- 103,2+7,4/80 (46,843,3/80)  idem

Serie’

IT

III
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‘i convencionales, comercialmente aceptables (Ejemplos 1-4).

TARIA III (continuacidn)

Ej. n° . Control . . Series
1 121,2+11,4/80(550+52/80) 156,6+12,3/90 (71,0+5,6/90)

10 l74,9i}l,5/95(79,3i§,2/95) idem : : vi
11 133,6i;2,4/100(83,2i§,6/100) idem

La Tabla II demuestra concluyentemente que los compues-
tos de esta invencidn (Ejemplos 8-12) desarrollan el mismo grg

do de pegajosidad que los dotadores de pegajosidad fenblicos

La Tabla III pone de manifiesto espectacularmente él
sorpfendente auﬁehto de la adhesién estética que-se observa
utilizando los compuestos de esta'invencién cuando se compa-
ra con los dotadores de pegajosidad fenblicos convencionales.
Los Ejemplos'5—7, que son fenblicos aminometilénicos que uti-
lizan como aminas compuestos distintos de las di-2-alcanolami-
nas o de la morfolina no daﬁ los excelentes resultados que se
obtienen utilizando morfolina o-di—Z-hidrokialquilaminas.

En resumen, La Patente de Invencidn que se solicita

deberd recaer sobre las siguientes:

REIVINDICACICNES

1. Un procedimiento para la preparacifn de deriva-
R - L 3
dos de p-alquilfenol que tienen la propiedad de comunicar re-

tencidn de la pegajosidad a ciertos eléstomeros cuando se dis-
persan en ellos y que son productos de condensacibén de p-al-
quilfenol-aldehido que contierien, unidos en posicién orto con

respecto al hidroxi fen8lico, grupos de estructura -CH,-R,

donde R es:

CH,~CH
<7272~ 4 4 -n(cH.CcHOHRY)
- 2 2
~CH,

~
CH
L2
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~que ha de recaer la patente de invencidn que se solicita:

18

donde R1

es alquilo o hidrbgeno, cuyo procedimiento se caracq
teriza por hacer reaccionar un producto de condensacidn ae
p-alquilfenol-aldehido, que contiene posicionés orto sin sus-
_tifuir, con formaldehido y una amiha secunda;ia seleccionada
entre el grupo formado por morfolina y di—z—hidroxialquilf
amina. .

2. Un.procedimiento segiin hReivindicacién 1, donde el
p-alqui;fenol es octilfenol, la amina secundaria es morfoli-

na y el punto de ablandamiento de dicho compuesto dotador de

pegajosidad esté'comprendido aproximédamente entre 95°C y

3. Se reivindica por Gltimo como objeto sobre el

UN PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE DERIVADOS DE P-ALQUIL
FENOL.

-Todo conforme queda'descrito y reivindicado en la
presente memoria descriptivé que consta de dieciocho pégiﬁas

mecanografiadas. '

Madrid, 22 de Marzo de 1.977
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