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RESINAS NOVOLAK, COMPOSIGAO, PRODUTO, E, PNEU
CAMPO DA INVENGAO

[001] A presente invencgdo refere-se as resinas novolak
preparadas com, dentre outras coisas, um ou mais
alguilfendis. A invencao refere-se adicionalmente as
composicdes compreendendo resinas novolak, tais como

composicbes de Dborracha, e aos produtos obtidos com as
mesmas. Além disso, a presente 1invencdo refere-se a um
processo para preparar uma composicao de borracha.

ANTECEDENTES DA INVENGCAO
[002] Resorcinol e resinas de resorcinol-formaldeido
tém sido usados na industria de borracha em composicdes de
borracha e adesivos. Contudo, um dos problemas associados ao
resorcinol e resinas a base de resorcinol-formaldeido
convencionais é o elevado desprendimento de fumaca dessas
resinas durante a composicao da borracha. Conseqlientemente, a
técnica presenciou varias tentativas no sentido de resolver
esse problema. Vide, por exemplo, Patente US 5.936.056 e
5.945.500. Contudo, permanece a necessidade de uma resina que
tenha niveis aceitdveis de desprendimento de fumaca ou
nenhuma fumaca e ainda ofereca satisfatoriamente vantagens
que sejam providas pelas resinas convencionais
(desprendimento de fumaca).
[003] Resinas de resorcinol e/ou composicdes de
borracha sao mencionadas nas Patentes Us 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; e 6.472.457.
Todas as onze patentes sao incorporadas aqui como referéncia
em sua totalidade.

SUMARIO DA INVENGAO
[004] A presente invencdo prové resinas de novolak
preparadas com, em relagcao ao peso total de mondmeros
fendélicos utilizados na preparacao, 1-40% em peso de fendis
tendo um ou mais grupos alquila; isto é, alquilfendis.
[005] Em uma modalidade, a presente invencao prové

resinas novolak preparadas mediante reacao:
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(a) 1-30% em peso de um ou mais alguilfendis;
(b) 1-25% em peso de resorcinol;

(c) 45-98% em peso de fenol; e

(d) um ou mais aldeidos;

em que a percentagem em peso é relativa ao peso total
dos componentes (a), (b) e (c).

[006] Além disso, a presente invencao prové composicdes
de borracha compreendendo as atuais resinas novolak.

[007] Adicionalmente, a presente invencao prové um
processo para preparar uma composigcao de borracha. Em uma
modalidade, o processo inclui:

(a) misturar um ou mais &leos e uma ou mais
resinas novolak para proporcionar a composicdo de d6leo-
novolak; e

(b) misturar a composicao e dleo—novolak com um ou

mais compostos de borracha.
[008] Aspectos, vantagens e caracteristica adicionais
da presente invencado sao apresentados nesse relatdrio
descritivo, e em parte se tornarao evidentes para aqueles
versados na técnica ao examinaram O que Se segue, ou podem
ser aprendidos pela préatica da invencdo. As 1invencgdes
reveladas nesse pedido nao sao limitadas a qualguer conjunto
especifico, ou combinacao, de aspectos, vantagens e
caracteristicas. E considerado que varias combinac¢des dos
aspectos, vantagens e caracteristicas declaradas compdem as
invengdes reveladas nesse pedido.

DESCRIGCAO DETALHADA
[009] A presente invencao prové resinas novolak
preparadas com, em relagao ao peso total de mondmeros
fenélicos wutilizados na preparacao, 1-40% em peso de
alquilfendis, por exemplo, 1-30% em peso, 1-20% em peso, ou
5-20% em peso.

[0010] Em uma modalidade, a presente invencao prové
resinas novolak preparadas mediante reacao:

(a) 1-30% em peso de um ou mais alquilfendis (por

[o)

exemplo, 1-25% em peso, 1-20% em peso, 5-20% em peso, ou 5-
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15% em peso);

(b) 1-25% em peso de resorcinol (por exemplo, 1-
20% em peso, 5-20% em peso, ou 5-15% em peso);

(c) 45-98% em peso de fenol (por exemplo, 50-90%
em peso, 60-90% em peso, 65-90% em peso, ou 70-85% em peso);
e

(d) um ou mais aldeidos;

em que as percentagens em peso sao relativas ao peso
total dos componentes (a), (b), e (c).

[0011] Alquilfendéis sao fendis tendo um ou mais grupos
alquila. Alquilfendis podem ter grupos alquila nas posicgdes
orto, meta, e/ou para do fenol. Em uma modalidade, os
alquilfendis incluem aqueles tendo um grupo alquila
(“monocalquilfendis”) . Em uma outra modalidade, os
alquilfendis incluem aqueles tendo dois grupos alquila
(“dialquilfendis”).

[0012] Em uma modalidade, os grupos alquila dos
alquilfendis tém pelo menos 4 atomos de carbono, por exemplo,
pelo menos 8, pelo menos 12, pelo menos 16, pelo menos 20, ou
pelo menos 24 &tomos de carbono. Geralmente, o©0s grupos
alquila compreenderdo menos o que 60 atomos de carbono, por
exemplo, menos do que 40, menos do que 35, menos do que 30,
ou 28 ou menos atomos de carbono.

[0013] Exemplos de um ou mais aldeidos incluem
formaldeido, metilformicel, butilformicel, acetaldeido,
propionaldeido, butiraldeido, crotonaldeido, Dbenzaldeido e
furfural. Em uma modalidade, o um ou mais aldeidos incluem
formaldeido.

[0014] As resinas novolak presentes podem ser preparadas
de qualquer maneira adequada. Por exemplo, em uma modalidade,
fendéis de nao-resorcinol sao reagidos em primeiro lugar com
um ou mais aldeidos na presenca de um catalisador (por
exemplo, um catalisador &cido, por exemplo, um catalisador de
dcido sulfdénico tal como &cido sulfénico de t-tolueno ou
dcido dodecilbenzensulfdénico) para formar uma primeira

resina. Resorcinol e opcionalmente fendis de nado-resorcinol
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adicionais podem ser entdo adicionados a primeira resina,
seguido da adicao de aldeido adicional.

[0015] Em uma modalidade, resinas novolak ©presentes
compreendem menos do que 5% em peso de resorcinol livre, por
exemplo, menos do que 3% em peso, menos do que 1% em peso,
menos do que 0,5% em peso, ou aproximadamente 0% em peso.
[0016] Em uma modalidade, as resinas novolak presentes
sdao usadas em composicdes de borracha, isto &, composicgdes
compreendendo um ou mais compostos de Dborracha. Prr8, as

composicgdes de borracha sao composigdes de borracha

vulcanizdaveis.
[0017] Exemplos de compostos de borracha incluem
borrachas sintéticas e borrachas naturais. Polimeros

semelhantes a borracha sintética representativa incluem os
polimeros de butadieno. Polimeros de butadieno incluem
aqueles polimeros que tém propriedades semelhantes a da
borracha que sao preparados mediante polimerizacao e
butadieno isoladamente ou com um ou mais compostos
etilenicamente insaturados, polimerizdaveis, tais como
estireno, metil estireno, metil isopropil cetona e
acrilonitrila. Exemplos adicionais de borrachas sintéticas
incluem borrachas de neoprene. Borracha de isobutileno
(butil) e borracha de etileno propileno (EPDM) também podem
ser empregadas.

[0018] Em uma modalidade, a relacao de peso de um ou
mais compostos de borracha para resina novolak estd na faixa
de 99:1 a 90:10, por exemplo na faixa de 99:1 a 95:5.

[0019] Além disso, a composicgao de borracha pode
compreender um doador de metileno. Doadores de metileno
adequados incluem, por exemplo, hexametilenotetramina (HMTA),
di-, tri-, tetra-, penta-, ou hexa-N-metilol-melamina ou seus
derivados esterificados ou parcialmente ou completamente
esterificados, por exemplo, hexametoximetilmelamina (HMMM),
oxazolidina ou N-metil-1,3,5-dioxazina.

[0020] A composicao de borracha desta invencao também

pode incluir um ou mails aditivos, por exemplo, aditivos
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selecionados ou grupo consistindo em enxofre, negro de fumo,
6xido de zinco, silica, antioxidante, estearatos,
aceleradores, um cobalto, e promotores de adesao. Em uma
modalidade a composicao de borracha é isenta de cobalto.
[0021] Em uma modalidade, a composigcao de borracha
compreende adicionalmente um material de reforco. Exemplos de
materiais de reforco incluem ndailon, raiom, poliéster,
aramide, vidro, aco (latao, zinco ou revestido de bronze) ou
outras composicgdes orgédnicas e inorgdnicas. Esses materiais
de reforco podem estar na forma de, por exemplo, filamentos,
fibras, corddes ou tecidos.

[0022] Em uma modalidade, a composicao de borracha
compreende um ou mais &leos. Oleos adequados incluem, por
exemplo, &leos minerais e o6leos naturalmente derivados.
Exemplos de 6leos naturalmente derivados incluem, por
exemplo, 6leo de sebo, 6leo de linhaca, e/ou déleo de tungue.
Exemplos comerciais de &éleos de sebo incluem, por exemplo,
SYLFATFAl da Arizona Chemicals e PAMAK C405 da Hercules
Canada. Em uma modalidade, a composicao de borracha
compreende em relacao ao peso total dos compostos de borracha
na composicao, menos do que 5% em peso de um ou mais &éleos,
tal como menos do que 2% em peso, menos do que 1% em peso,
menos do que 0,6% em peso, menos do que 0,4% em peso, menos
do que 0,3% em peso, ou menos do que 0,2% em peso. Em uma
modalidade, a composicao de borracha compreende, em relacao
ao peso total dos compostos de borracha na composicao, pelo
menos 0,01% em peso de um ou mais &leos, por exemplo, pelo
menos 0,05% em peso ou pelo menos 0,1% em peso. A presencga de
um &leo na composicao de borracha pode auxiliar a prover
flexibilidade aperfeicoada da composicdao de borracha apds
vulcanizacao.

[0023] Um aspecto da invencao refere—-se a um processo
para formar a composicdo de borracha. Em uma modalidade, o
processo de formar a composicao de Dborracha compreende
misturar uma ou mais resinas novolak (por exemplo, as resinas

novolak descritas acima) com um ou mais &éleos (por exemplo,
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os Oleos descritos acima, tal como os 6leos naturalmente
derivados descritos acima) para formar uma mistura de d6leo-
resina novolak, e misturar a mistura de &éleo-resina novolak
com um ou mais compostos (por exemplo, um ou mais dos
compostos de borracha descritos acima). Pré-misturar a resina
novolak e &éleo antes de combinar os mesmos com 0S compostos
de borracha pode resultar em melhor flexibilidade da
composicdo de borracha apds vulcanizacgdo e/ou em uma reducdo
de 6leo gque precisa ser usado.

[0024] Em uma modalidade, a composicao de d&leo-resina
novolak compreende, em relacao ao peso total da composicgao,
0,5-20% em peso de um ou mais o6leos, por exemplo, 1-15% em
peso ou 2-10% em peso.

[0025] Em uma modalidade, a relacao em peso do um ou
mais compostos de borracha na composicao de borracha para
composicao de d&éleo—-novolak é de 99:1 a 80:20, por exemplo
98:2 a 90:10.

[0026] As composicdes de Dborracha presentes sao uteis
para fazer (partes de) uma ampla variedade de produtos,
incluindo, por exemplo, pneus, mangueiras, correias de forcga,
correias transportadoras, rolos de impressao, saltos de
sapato de borracha, solas de sapato de borracha, tapetes de
automdvel, abas protetoras de lama para caminhdes,
revestimentos de moinho de esfera, e molduras de portas e
janelas contra intempérie. Em uma modalidade, as composicgdes
sao usadas para fazer camadas de deslizamento de correia de
arame.

[0027] Em uma modalidade preferida, a invencao refere-se
a um pneu compreendendo uma resina novolak que contém
mondmeros fendlicos, em que 1-40% em peso dos mondmeros
fendlicos na resina sao algquilfendis. A resina novolak pode
conter (a) 1-30% em peso de alquilfendis; (b) 1-25% em peso
de resorcinol; (c) 45-98% em peso de fenol; e (d) ou um ou
mais aldeidos; em que as percentagens em peso se baseiam no
peso total dos componentes (a), (b), e (c). Os grupos alquila

nos alquilfendis podem ser um ou mais grupos alquila Cs—Ceo ou
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um ou mais grupos alquila Czs—Cozs.

EXEMPLOS
[0028] Os exemplos a seguir sao fornecidos como
modalidades especificas da invencao e para demonstrar a
prdtica e vantagens da mesma. Deve ser entendido que os
exemplos sao fornecidos como ilustragao e nao se destinam a
limitar o relatdério descritivo ou as reivindicacgdes a seguir

de qualgquer maneira.

Glossario
Abreviagao Ingrediente (Fornecedor)
Borracha borracha natural “SIR 10" (Astlett
Ruber) .
N-236 negro de fumo (Degussa).
TMQ antioxidante de trimetilgquinona para
fenileno (Uniroyal).
6DDP antioxidante de diamina (Vanderbilt).
Cobalto Manobond680Cobalt (OM Group) .
Enxofre Cristex agente de vulcanizacao de enxofre
(Flexsys) .
DCBS diciclobenotiazol sulfonamida (Flexsys).
HMMM hexametilmetoxiamina “Cyrez 963” (Cytec).
Oleo de sebo “Sylfat FAI” (Arizona Chemicals).
RESINA 1
[0029] 355g de uma mistura de alquilfendis tendo grupos

alquila na faixa de aproximadamente 24-28 &atomos de carbono
(LCAP24-28 da Schenectady International), 974g de fenol, e
1l4g de é&cido dodecilbenzeno sulfdénico (catalisador) foram
carregados em um frasco e misturados enquanto aquecendo o
frasco a 90°C. 410g de formaldeido (solugao aquosa a 50%)
foram entdao acrescentados lentamente ao frasco engquanto
mantendo a temperatura na faixa de 90-100°C. Apds conclusao
da reacao posterior, 355g de resorcinol e 1862g de fenol
foram adicionados ao frasco (90°C). 520g de formaldeido foram
entdo adicionados lentamente enquanto mantendo o frasco em

90°C. Apds conclusao da reagao posterior, 1,8 diazabiciclo
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(5,4,0) undeceno-7 (“DBU”) foi adicionado para neutralizar a
mistura no frasco. A dgua e o fenol ndo reagido na mistura
foram destilados primeiramente a 170°C e pressao atmosférica
e entdo a 180°C em 74 torr.
[0030] Na carga de alimentacao de mondmero, as
percentagens em peso dos mondmeros fendlicos no estoque de
alimentacdo de alimentacao de mondmero sdao de aproximadamente
10% de LCAP24-28, 10% e resorcinol, e 80% de fenol, com base
no peso total dos mondmeros fendlicos. Para o produto final,
as percentagens em peso dos mondmeros fendlicos sao de
aproximadamente 20% e LCAP24-28, 20% de resorcinol, e 60% e
fenol, com base no peso total dos mondmeros fendlicos.

RESINA 2
[0031] 600g de para-t-butil fenol (“pTBP”), 729g de
fenol, e 12g de &dcido dodecilbenzeno sulfdénico (catalisador)
foram carregados em um frasco e misturados enquanto agquecendo
o frasco a 90°C. 441g de formaldeido (solugao aquosa a 50%)
foram entao lentamente adicionados ao frasco engquanto
mantendo a temperatura na faixa de 90-100°C. Apds conclusao
da reacao posterior, 300g de resorcinol e 1380g de fenol
foram adicionados ao frasco (90°C). 560g de formaldeido foram
entdo adicionados lentamente enquanto mantendo o frasco em
90°C. Apds conclusao da reacao posterior, 6g de DBU foram
adicionados para neutralizar a mistura no frasco. A agua e o
fenol nado reagido na mistura foram destilados primeiramente a
170°C e pressao atmosférica e entdo a 180°C em 74 torr.
[0032] A resina novolak obtida por intermédio desse
procedimento foi entdao misturada fundida com 65g de &leo de
sebo em uma temperatura na faixa de 140°C-160°C.

RESINA 3
[0033] 526g de para-dodecil fenol (“pDDP”), 1125g de
fenol, e 4g de 4dcido dodecilbenzeno sulfdénico (catalisador)
foram carregados em um frasco e misturados enquanto agquecendo
o frasco a 90°C. 450g de formaldeido (solugao aquosa a 50%)
foram entdao lentamente adicionados ao frasco enqgquanto

mantendo a temperatura na faixa de 90-100°C. Apds conclusao
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da reacao posterior, 373g de resorcinol e 1687g de fenol
foram adicionados ao frasco (90°C). 795g de formaldeido foram
entdao adicionados lentamente enquanto mantendo o frasco a
90°C. Apds conclusao da reacgao posterior, 2g de DBU foram
adicionados para neutralizar a mistura no frasco. A agua e o
fenol nédo reagido na mistura foram destilados primeiramente a
170°C e pressao atmosférica e entdo a 180°C em 74 torr.
[0034] A resina novolak obtida por esse procedimento foi
entdo misturada-fundida com 50g de &leo de sebo em uma
temperatura na faixa de 140°C-160°C.

RESINA 4
[0035] A preparacao da Resina 3 foil repetida exceto que
373g de pDDP foram utilizados em vez de 526g de pDDP.

RESINA 5
[0036] A preparacao da Resina 1 foi repetida. A resina
novolak desse modo obtida foi entdao misturada-fundida com
125g de 6leo de sebo em uma temperatura na faixa de 140°C-
160°C.

RESINA 6
[0037] A preparacao da Resina 3 foil repetida exceto que
750g de pDDP foram utilizados em vez de 526g de pDDP.

RESINA 7
[0038] A preparacao da Resina 1 foi repetida, a resina
novolak desse modo obtida foi entdao misturada-fundida com 65g
de 6leo de sebo em uma temperatura na faixa de 140°C-160°C.

RESINA 8
[0039] A preparacao da Resina 1 foi repetida exceto que
a quantidade de resorcinol e mondmeros LCAP24-28 foi alterada
de modo que a percentagem em peso dos mondmeros fendlicos, no
estoque de alimentacdo de mondémero, é de 15% de LCAP24-28, 5%
de resorcinol, e 80% de fenol, com base no peso total dos
mondmeros fendlicos.

RESINA A
[0040] A Resina A é uma resina de resorcinol-formaldeido
comercial contendo aproximadamente 20-25% de resorcinol livre

(“B18S” da Indspec). A resina € produzida mediante reacao de
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formaldeido com resorcinol e destilacdo da &agua.

RESINA B
[0041] A Resina B é uma resina de novolak de
formaldeido/fenol comercial com &leo de castanha de caju
reagido na estrutura principal (“HRJ-11995” da Schenectady
International) .

RESINA C
[0042] A Resina C é uma resina de formaldeido-resorcinol
comercial similar a Resina A, mas contendo entre 10-16% de
resorcinol livre (“B19S” da Indspec).

RESINA D
[0043] A Resina D é uma resina de resorcinol-formaldeido
comercial contendo baixas quantidades de resorcinol 1livre
(“B20S” da Indspec). Ao fazer a Resina D, estireno é reagido
na resina para depurar os mondmeros livres.
[0044] Composigdes de Dborracha foram preparadas para
cada uma das Resinas 3-8 e A-D mediante composicao dos

seguintes componentes:

Ingrediente Quantidade (pbw)
Uma das Resinas 3-8, A-D 3
Borracha 100
N-326 55
Oxido de Zinco 8
Acido Estedrico 1
TMQ 1
6DDP 2
Cobalto 0,5
Enxofre Cristex 5
DCBS 0,8
HMMM 3
[0045] As composig¢des de borracha nas tabelas a seguir

sao numeradas de acordo com a resina que elas compreendem
(por exemplo, “Comp. 3”7 ou *“Composicdo 3” refere-se a
composicao de borracha compreendendo a resina 3).

[0046] O primeiro conjunto de dados testa as Composicgdes
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3-7 contra as Composigcdes Comparativas A e B (vide abaixo
para métodos de teste), com os resultados mostrados na Tabela

a seguir.

Comp. | Comp. | Comp. | Comp. | Comp. | Comp. | Comp.

Viscosidade
Mooney 95,4 88,3 88,5 91,4 83,4 85,5 89,8
inicial em 4| 75,1 67,4 67,8 75,4 67,5 69,4 69,1

min

Cura ODR
tl 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

Adesao de

Arame
carga maxima |154 156 143 158 150 154 148
original
carga maxima |165 150 152 165 154 155 143
envelhecida
umidade 154 137 140 154 129 132 144
envelhecida
(21 dias)
banho de sal | 130 128 111 127 104 118 118
envelhecido
(96h)

Dureza
Tem. 85 80 78 87 80 77 80
ambiente
Shore A
100°C Shore | 89 84 82 91 83 80 83
A
Adesao de | 61 127 170 56 208 138 158

Borracha a

Borracha

METODOS DE TESTE:
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Viscosidade Mooney
[0047] A viscosidade Mooney foi determinada de acordo
com ASTM D 1646-00, cujo método é incorporado aqui em sua
totalidade como referéncia.

Cura ODR
[0048] Dados de cura ODR foram determinados de acordo

com ASTM 2085-01, cujo método ¢é incorporado aqui em sua

totalidade como referéncia. tl = “tempo para curar para 1%”
da cura (minutos). t90 é “tempo parar curar para 90%” da cura
(minutos) .

Adesdo de Arame
[0049] Dados de adesdo de arame foram determinados de
acordo com ASTM D2229-99, cujo método € incorporado aqui em
sua totalidade como referéncia.

Dureza
[0050] Dados de dureza foram determinados de acordo com
ASTM D412-98a & D2240-02, cujos métodos sao incorporados aqgqui
em sua totalidade com referéncia.

Adesdo de Borracha a Borracha
[0051] Dados de adesao de borracha a borracha foram
determinados de acordo com ASTM D413-98, cujo método ¢é
incorporado aqui em sua totalidade como referéncia.
[0052] A seguir, as Resinas 1, 5 e 8 (como Composigdes
1, 5 e 8) foram testadas em relacdo as Resinas A, C e D (como
Composigbes A, C e D) nos seguintes testes: taxa de cura,
dureza, resisténcia a tracdo, alongamento, elasticidade,
adesao, flexibilidade, resisténcia e viscosidade. Uma
composicao *em branco”, que contém todos os componentes da
composigcao exceto a resina, também foi incluida com cada um
desses testes. Como conhecido por aqueles versados na
técnica, uma composicgao sem o) componente de resina
deteriorara em elevadas temperaturas, e é, portanto,
inaceitdvel para uso em produtos sob condigdes de alta
temperatura, tal como pneus do tipo comercial. A composicgao
“bruta” foi usada nesses exemplos como uma referéncia.

[0053] Os testes a seguir foram realizados pela Akron
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Ruber Development Laboratory, Inc. da 2887 Gilchrist oad,
Akron, Ohio.

RESULTADDS UDR, [ VULCAMIZATA PREMATURA,
M TEMPO CORA e ATE 00 min)

TEMPD

min

emBraycs Comp  Comp. Comp. Comp Comp. Comp
A C D 1 8 5

[0054] O primeiro paradmetro de teste é ODR (Reometria de
Disco Oscilante). Esse é um teste de taxa de cura com duas
taxas diferentes, cura e vulcanizacado prematura. A cura é o
tempo de cura total para um estado de cura especificado, e
vulcanizagao prematura é uma medida de cura direta, gque se
refere a taxa de cura entre o centro da composicdo e o
exterior da composicao. As taxas de cura sao testadas de
acordo com ASTM D 2084-01 utilizando um Tech Pro TECH ODR a
148.9°C, arco de 3°, 254 cm(faixa de torque), grafico de 60
minutos, e 1,7 Hz.

[0055] Os dados acima mostram que as Composicdes 1, 5 e
8 tém, todas elas, taxas de cura mais rapidas do que a
Composicao Comparativa D. Como a diferenca entre 23 e 25
minutos nao é tao significativa no campo de fabricacao de
pneus, as Composicdes 1, 5 e 8 tém, todas elas, taxas de cura
aceitaveis. Todas as composicdes também tém indices de

vulcanizacdo prematura aceitdveis.
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PROPRIEDADES FISICAS ORIGINAILS
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[0056] No grdfico de propriedades fisicas originais, o

durdmetro shore A, resisténcia a tracdo, alongamento final,
médulo 100%, e médulo 300% foram medidos para as sete
composicdes. As propriedades foram testadas em um pedago de
borracha curada para caracterizar a resisténcia da cura. As
propriedades fisicas sdo medidas de acordo com ASTM D 412-
98a(0,2) e D 2240-02b, com o0s alteres de Matriz C testados em
51 cm/min. As medig¢des para a Composigcdo A sao normalizadas
para 100%, e os valores para as outras composigdes sao
ajustados conformemente. Esse grafico mostra que as
Composigdes 1, 5 e 8 geralmente tém melhor desempenho
(resisténcia a tracao superior, melhor alongamento, e melhor

tensao) do que as Composicdes Comparativas A, C e D.
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PROPRIEDADES FUSICAS COM ENVELHECIMENTD A QUENTE
120.00%
110.00% =g :
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[0057] O teste de envelhecimento a guente mede durdmetro

shore A, resisténcia a tracdo e alongamento sob condigdes de
envelhecimento a quente. Esse teste foi medido de acordo com
ASTM D573-99, com espécimes envelhecidos durante 72 horas a
70°C em um forno de ventilacao forcada. As medigdes para a
Composigdo A sao normalizadas para 100%, e os valores para as
outras composicdes sao ajustados conformemente. Como visto a
partir do grafico acima, as Composigdes 1, 5 e 8 tiveram um
melhor desempenho do que as Composicdes Comparativas A, C e

D.

PROPRIEDADES DE adESAD

200.00%
g 51 AbESAL A FLEXIVEL
180.00% 1/l MADESA A ARMAE ORIGINALS
F O ADESKD A ARAME ENV ;
160.00% e
% rELNTIVA
140.00%
120.00%
100.00%
80.00%
50.00%
Empuance  Comp Comp Comp Comp Comp Comp
A [+ D 1 8 5
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[0058] Adesdo é um indicador de gquado bem a resina na
composicdo auxiliard a borracha em se ligar as cintas de acgo
em um pneu. Adesao pode ser medida como adesdao a um substrato
flexivel ou como adesao de arame, guer seja em temperatura
ambiente (24°C) (adesao de arame original) ou 21 dias a 80°C,
98% de umidade relativa (adesao de arame com envelhecimento).
Adesdao a um substrato flexivel é medida de acordo com ASTM D
413-98(02), com espécimes de 6 mm de largura testados em 5
cm/min. A média dos picos foi informada. Ambos os testes de
adesao de arame foram medidos de acordo com ASTM D 2229-02,
com espécimes testados em 5 cm/min e puxados a partir de um
bloco de Dborracha de 12 mm. A média de 15 espécimes foi
reportada. Para todos os trés testes, as medicdes para
Composigdo A sao normalizadas para 100%, e os valores para as
outras composicgdes sao ajustados conformemente.

[0059] O gréafico acima mostra que a adesdo flexivel da
Composicao 5 é muito superior a das Composigdes Comparativas
A, C e D. As adesbdes de arame das Composicdes 1, 5 e 8 sao
equivalentes ou melhores do que aquelas das Composicdes

Comparativas A, C e D.

PROPRIEDADES DE FLEXAD
35000 s

30000
25000

20000 : : = FLE th DEMATTIA
15000
10000
5000
0

emsranw Comp Comp Comp Comp Comp Comp
A C D 1 8 5
[0060] Flexibilidade Demattia é uma indicacao de
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rigidez/flexibilidade de Dborracha na cura. O teste de
flexibilidade Demattia tenta imitar o impacto gue um pneu
recebe ao se chocar com um ressalto na estrada. Os testes
foram medidos de acordo com ASTM D 813-95(00), com espécimes
perfurados testados a 300 cpm. Como mostrado no grafico
acima, as Composigdes 1 e 8 tiveram desempenho igual as
Composigdes Comparativas A, C e D, enquanto a Composicao 5

superou em desempenho as Composigdes Comparativas A, C e D.

_PROPRIEDADES DE RESILENCIA

110,00%

@-ReSILERLIA-BASHoRe .24°C

M RESILIENCIA DASHORE: 100°C
100.00%
190.00%

% RELATIVA
80.00%
70.00% .
60.00% co c
EMBRANCO Co:lp Cncr;p Col;np Co{np &rnp oénp
[0061] Medicgdes de resiliéncia/reacdo mede a capacidade

da composicao em absorver energia e liberar a energia como
calor. Quanto maior a percentagem de resiliéncia, mais capaz
é uma composicdo em absorver e liberar a energia. Resiliéncia
Bashore é medida em temperatura ambiente 24°C e temperatura
ambiente imediatamente apdés 30 minutos de condicionamento a
100°C. Ambos os testes foram realizados de acordo com ASTM D
2632-88, com uma altura de gqueda de 41 centimetros. As
medicdes para a Composicao A sao normalizadas para 100%, e os
valores para as outras composicgdes sao ajustados
conformemente. O grafico acima mostra que a Composicdo 5 tem
uma melhor resiliéncia/reacgédo do que a Composicao Comparativa
D, enquanto as Composigdes 1 e 8 sdo equivalentes a

Composigcao Comparativa D.
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- VISCOSIDADE - MOCNEY
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[0062] A viscosidade Mooney tenta medir a capacidade de

uma composicao de borracha em ser processada, por exemplo,
por um fabricante. Quanto menor a viscosidade da composicao,
mais facil é o processamento dessa composicdo. A viscosidade
Mooney € medida de acordo com ASTM D 1646-00 com um
viscosimetro Alpha Technologies MV2000, com CML 1+4 a 100°C.
As medigbdes foram feitas inicialmente em 4 minutos. As
medigcdes para a Composicao A sao normalizadas para 100%, e os
valores para as outras composicgdes sao ajustados
conformemente. O grdfico acima mostra que as Composicdes 1, 5
e 8 sao muito similares no processamento de viscosidade em
comparacao com as Composigcdes Comparativas A, C e D.

[0063] Concluindo, os dados acumulativos confirmam que
as Composicgdes 1, 5 e 8 (feitas a partir das Resinas 1, 5 e
8) sdo alternativas viadveils para as modalidades comerciais
atuais mostradas nas Composicdes A, C e D (feitas a partir
das Resinas A, C e D), tendo desempenho igual ou superior nos
testes associados a avaliacdo de desempenho de resorcinol e
resinas de resorcinol.

[0064] Tendo descrito as modalidades especificas da

presente invencdo, serd entendido que muitas modificagdes da
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mesma serao facilmente evidentes para aqueles versados na

técnica e, portanto, pretende-se que esta invencdo seja

limitada somente pelo espirito e escopo das reivindicacgdes
anexas.
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REIVINDICAGOES

1. Resina novolak, caracterizada pelo fato de que a
resina compreende:

(a) 1-30% em peso de alguilfendis tendo um grupo alquil
Cs—Cso0;

(b) 5-25% em peso de resorcinol;

(c) 45-94% em peso de fenol; e

(d) um ou mais aldeidos;

em que as porcentagens em peso sao baseadas no peso
total dos componentes (a), (b) e (c) usados na preparacgao da
resina novolak.

2. Resina novolak, de acordo com a reivindicacao 1,
caracterizada pelo fato de que um ou mais dos grupos algquila
nos alquilfendis é um grupo algquila C24—Cz2s.

3. Resina novolak, de acordo com a reivindicacao 1,
caracterizada pelo fato de que um ou mais dos aldeidos ¢é
formaldeido.

4. Resina novolak, de acordo com a reivindicacao 1,
caracterizada pelo fato de que a resina compreende:

(a) 5-20% em peso de alquilfendis tendo um grupo alquil
Cs—Cs0;

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

(c) 65-90% em peso de fenol; e

(d) um ou mais aldeidos;

em gue as porcentagens em peso se baseiam no peso total
dos componentes (a), (b) e (c) usados na preparacgao da resina
novolak.

5. Resina novolak, de acordo com a reivindicacao 4,
caracterizada pelo fato de que a resina compreende:

(a) 5-15% em peso de alquilfendis tendo um grupo alquil
Cs—Cso0;

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

(c) 70-90% em peso de fenol; e

(d) formaldeido;
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em gue as porcentagens em peso se baseiam no peso total
dos componentes (a), (b) e (c) usados na preparacgao da resina
novolak.

6. Composicao, caracterizada pelo fato de compreender um
ou mais compostos de borracha e a resina novolak como
definida na reivindicacao 1.

7. Composicao, de acordo com a reivindicagao 6,
caracterizada pelo fato de que a razao em peso de um ou mais
compostos de borracha para resina novolak wvaria de 99:1 a
aproximadamente 90:10.

8. Produto, caracterizado pelo fato de ser preparado
pelo menos em parte mediante vulcanizacao da composicgao como
definida na reivindicacao 6 ou 7.

9. Produto, de acordo com a reivindicacgao 8,
caracterizado pelo fato de que o produto é selecionado do
grupo consistindo em pneus, mangueiras, correias de forga,
correias transportadoras, rolos de impressao, saltos de
sapato de borracha, solas de sapato de borracha, espremedores
de borracha, tapetes de automdével, abas de protecdao contra
lamas para caminhdes, revestimentos de moinho de esfera, e
guarnicdes de portas e janelas contra intempéries.

10. Produto, de acordo com a reivindicacao 8,
caracterizado pelo fato de que o produto ¢é uma camada de
deslizamento de correia de arame.

11. Pneu, caracterizado pelo fato de compreender uma
resina novolak como definida na reivindicacao 1.

12. Pneu, caracterizado pelo fato de compreender uma

resina novolak como definida na reivindicacao 2.
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RESINAS NOVOLAK, COMPOSICAO, PRODUTO, E, PNEU

A presente invengdao refere-se as resinas

preparadas com, dentre outras coisas, um

novolak

alquilfendis. A invencao refere-se adicionalmente

composicdes compreendendo as resinas novolak,
composigdes de Dborracha, vulcanizadveis, e aos

obtidos com as mesmas.
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