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DESCRIPCION
Compuesto de fenol estirenado y método para su preparacion
[Campo técnico]

La presente invencion se refiere a un compuesto de fenol estirenado y a un método de preparacion de este y, mas
en particular, a un compuesto de fenol estirenado en el que se une hidroxilamina al fenol estirenado y a un método
de preparacion de este.

[Estado de la técnica]

Para conferir plasticidad a una composicion de un agente de curado convencional de una pintura epoxi asi como
para activar el curado se ha usado un alquilfenol, en particular nonilfenol o un compuesto de fenol estirenado.

El alquilfenol tiene una estructura molecular aniénica por la deshidrogenacion de un atomo de hidrégeno del hidroxilo
del fenol debida a la basicidad de un agente de curado mezclado y los aniones generados tienen una estructura de
tipo quinona debida a la resonancia en la molécula, lo que da como resultado un cambio de color a amarillo o rojo.

Segun el nivel de basicidad del agente de curado usado, el grado de decoloracién se determina mediante la tasa de
transformacion en la estructura de tipo quinona. Cuando se usa un agente de curado de amina terciaria que tiene
una fuerte basicidad, la decoloracion se lleva a cabo rapidamente y cuando se usa un agente de curado de amina
primaria, la decoloracién se puede retrasar un poco pero no se puede evitar.

Debido a que la decoloracién puede deteriorar la calidad exterior y la estabilidad de almacenamiento de un producto,
puede aumentar la necesidad de una composicién de un agente de curado incoloro y, en particular, aumenta
notablemente la demanda de un producto que se pueda aplicar a un material de suelo transparente. Sin embargo,
un compuesto de tipo alquilfenol convencional tiene un uso limitado debido a su toxicidad quimica y el compuesto de
fenol estirenado también se puede decolorar cuando se mezcla con un agente de curado.

La patente US 2 326 702 divulga compuestos de formula (1)

CH;
A— |é-- A—0—CyHyy—0—CoHy—Cl
H m

como plastificantes en composiciones de etilcelulosa. La publicacion Petroleum Chemistry, 2007, 47(1), pag. 55-60
describe una reaccion de orto-alquilacion de fenol con estireno. La solicitud de patente CN 102 267 876 describe
fenoles estirenados sustituidos con isobutilo como antioxidantes. Ninguno de estos documentos describe la sintesis
de derivados de hidroxilamina, ni el uso de hidroxilamina en procedimientos de preparacion de estos.

La solicitud de patente US 2 313 782 divulga la preparacion de fenoles estirenados y su uso como agentes
plastificantes. La solicitud de patente US 2009/005478 describe composiciones liquidas de fenol estirenado a base
de mezclas de fenoles monoestirenados, diestirenados y triestirenados; estas se pueden formular junto con diversas
clases de coestabilizadores tales como, por ejemplo, compuestos fendlicos, aminas aromaticas, fosfitos y fosfonitos,
hidroxilaminas, N-6xidos de alquilamina, lactonas, tioéteres, aceites vegetales epoxidados, etc. La solicitud de
patente WO 2011/037895 divulga composiciones curables de resina epoxi que comprenden al menos un fenol
estirenado.

[Descripcion]

[Problema técnico]

La presente invencidn se proporciona para resolver problemas técnicos convencionales y, por tanto, se refiere a la
provision de un compuesto de fenol estirenado que puede mantener la capacidad de activacion del curado y la
plasticidad y evitar la decoloracion cuando se mezcla con un agente de curado, a fin de mejorar la calidad exterior y
la estabilidad de almacenamiento de un producto, asi como a un método de preparacion de este.

[Solucién técnica]

Un aspecto de la presente invencién proporciona un compuesto de fenol estirenado representado por la formula 1
mediante la unién de fenol estirenado e hidroxilamina.
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[Formula I]
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En la férmula 1, n es uno de los numeros enteros de 1 a 3, y R1 y Rz son cada uno hidrégeno o uno de los grupos
alquilo C1 a C4 y en el que el contenido de la hidroxilamina es del 0,1 al 15 % en peso basado en el peso total del
compuesto de fenol estirenado.

En una realizacién de la presente invencion, el fenol estirenado puede incluir fenol monoestirenado, fenol
diestirenado y fenol triestirenado y el contenido de fenol monoestirenado puede ser del 50 % en peso o0 mas, basado
en el peso total del fenol estirenado.

En una realizacion de la presente invencion, la hidroxilamina puede ser una hidroxilamina seleccionada entre el
grupo que consiste en monometilhidroxilamina, dimetilhidroxilamina, monoetilhidroxilamina, dietilhidroxilamina,
monopropilhidroxilamina, dipropilhidroxilamina, monobutilhidroxilamina, dibutilhidroxilamina, isopropilhidroxilamina y
diisopropilhidroxilamina.

Otro aspecto de la presente invencidn proporciona una composicion de un agente de curado para una pintura, que

incluye una parte de material principal de un agente de curado; y un compuesto de fenol estirenado representado
por la formula 1 en el que el fenol estirenado y la hidroxilamina estan unidos entre si.

[Formula I]
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n

En la férmula 1, n es uno de los nimeros enteros de 1 a 3, y R1y Rz son cada uno hidrégeno o uno de los grupos
alquilo C1 a C4 y en el que el contenido de la hidroxilamina es del 0,1 al 15 % en peso basado en el peso total del
compuesto de fenol estirenado.

En una realizacion ilustrativa de la presente invencion, el fenol estirenado puede incluir fenol monoestirenado, fenol
diestirenado y fenol triestirenado y el contenido de fenol monoestirenado puede ser del 50 % en peso o mas, basado
en el peso total del fenol estirenado.

En una realizacion ilustrativa de la presente invencion, la hidroxilamina puede ser una hidroxilamina seleccionada
entre el grupo que consiste en monometilhidroxilamina, dimetilhidroxilamina, monoetilhidroxilamina,
dietilhidroxilamina, monopropilhidroxilamina, dipropilhidroxilamina, monobutilhidroxilamina, dibutilhidroxilamina,
isopropilhidroxilamina y diisopropilhidroxilamina.

En una realizacion ilustrativa de la presente invencion, el contenido de la parte de material principal de un agente de
curado y del compuesto de fenol estirenado puede ser cada uno del 70 al 90 % en peso y del 10 a 30 % en peso,
basado en el peso total de la composiciéon de un agente de curado.

Otro aspecto adicional de la presente invencién proporciona un método de preparaciéon de un compuesto de fenol
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estirenado que incluye la sintesis del fenol estirenado mediante la alquilacion de fenol y estireno; y la preparacion de
un compuesto representado por la férmula 1 mediante la adiciéon de hidroxilamina al fenol estirenado.

[Formula I]

?H

HN
1| VA
- A4

-

n

En la férmula 1, n es uno de los numeros enteros de 1 a 3, y R1 y Rz son cada uno hidrégeno o uno de los grupos
alquilo C1 a C4 y en el que el contenido de la hidroxilamina es del 0,1 al 15 % en peso basado en el peso total del
compuesto de fenol estirenado.

En una realizacion ilustrativa de la presente invencion, el fenol estirenado puede incluir fenol monoestirenado, fenol
diestirenado y fenol triestirenado y el contenido de fenol monoestirenado puede ser del 50 % en peso o mas, basado
en el peso total del fenol estirenado.

En una realizacion ilustrativa de la presente invencion, la hidroxilamina puede ser una hidroxilamina seleccionada
entre el grupo que consiste en monometilhidroxilamina, dimetilhidroxilamina, monoetilhidroxilamina,
dietilhidroxilamina, monopropilhidroxilamina, dipropilhidroxilamina, monobutilhidroxilamina, dibutilhidroxilamina,
isopropilhidroxilamina y diisopropilhidroxilamina.

El compuesto de fenol estirenado preparado mediante la adicién de hidroxilamina puede mantener la capacidad de
activacion del curado y la plasticidad de un compuesto de fenol estirenado convencional y evitar la decoloracién
cuando se mezcla con un agente de curado, a fin de mejorar la calidad exterior y la estabilidad de almacenamiento
de un producto.

Los efectos de la presente invencion no se limitan a los efectos mencionados anteriormente y debe entenderse que
los efectos incluyen cada efecto que se puede deducir de la configuracion de la presente invencion divulgada en la
descripcién detallada o en las reivindicaciones de la presente invencion.

[Descripcion de los dibujos]

La figura 1 es un grafico que muestra el resultado de un ensayo de decoloracion a temperatura ambiente (25 °C)
en funcion del tiempo para una composicion de un agente de curado con la que se mezcla un compuesto de
fenol estirenado, de acuerdo con una realizacion ilustrativa; y

La figura 2 es un grafico que muestra el resultado de un ensayo de decoloracion a alta temperatura (60 °C) en
funcién del tiempo para una composicién de un agente de curado con la que se mezcla un compuesto de fenol
estirenado, de acuerdo con una realizacion ilustrativa.

[Modos de la invencion]

En lo sucesivo en el presente documento, se describira la presente invencion con referencia a los dibujos adjuntos.
Sin embargo, la presente invencidon se puede implementar de diversas formas y, por tanto, no se limita a las
siguientes realizaciones.

En la memoria descriptiva, cuando una parte "incluye" otro componente, significa que un tercer componente puede
estar incluido adicionalmente sin excluir el tercer componente, a menos que sean descripciones particularmente
opuestas.

En lo sucesivo en el presente documento, se describiran con detalle realizaciones de la presente invencién con
referencia a los dibujos adjuntos.
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Compuesto de fenol estirenado

De acuerdo con un aspecto de la presente invencion, se proporciona un compuesto de fenol estirenado
representado por la férmula 1 en el que el fenol estirenado y la hidroxilamina estan unidos entre si.

[Formula I]

OH
| /R‘I
HN;

07 " %
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H NN
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~ \\\ ,r’/

n

En la férmula 1, n es uno de los numeros enteros de 1 a 3, y R1 y Rz son cada uno hidrégeno o uno de los grupos
alquilo C1 a C4. El contenido de hidroxilamina es del 0,1 al 15 % en peso basado en el peso total del compuesto de
fenol estirenado.

En una realizacion ilustrativa de la presente invencion, el fenol estirenado puede incluir fenol monoestirenado, fenol
diestirenado y fenol triestirenado y el contenido de fenol monoestirenado puede ser del 50 % en peso o mas, basado
en el peso total del fenol estirenado.

Cuando el fenol y el estireno se alquilan en presencia de un catalizador acido a una temperatura de 100 a 150 °C, se
puede producir un compuesto fenol monoestirenado (MSP), en el que un estireno esta unido al anillo de benceno del
fenol, un compuesto fenol diestirenado (DSP), en el que estan unidos dos estirenos, y un compuesto fenol
triestirenado (TSP), en el que estan unidos tres estirenos; y se puede determinar la proporciéon de cada producto
mediante la proporcion equivalente del fenol con respecto al estireno, que son los materiales de reaccion, el tipo de
catalizador o la temperatura de reaccion.

El contenido de MSP de los fenoles estirenados puede ser del 50 % en peso o mas, preferentemente del 50 al 80 %
en peso, basado en el peso total del fenol estirenado.

Cuando el contenido de MSP es del 50 % en peso o mas la viscosidad disminuye, de este modo se proporciona
plasticidad cuando se mezcla con un agente de curado, se puede mejorar la conformabilidad y se puede mantener
un valor de hidroxilo (valor de OH) a un nivel similar al del nonilfenol convencional (240-250), activando asi la
reaccion de curado.

Cuando se afiade la hidroxilamina al fenol estirenado, un atomo de nitrégeno de la hidroxilamina se puede unir a un
atomo de hidrégeno del hidroxilo del fenol estirenado, formando de esta manera un compuesto de fenol estirenado,
especificamente, un aducto de fenol estirenado.

En la composicion de un agente de curado preparada mediante la mezcla del aducto de fenol estirenado con un
agente de curado, se puede deshidrogenar un atomo de hidrégeno del hidroxilo de la hidroxilamina, en lugar del
atomo de hidrogeno del hidroxilo del fenol estirenado y, por tanto, se mantiene un grupo hidroxilo del fenol
estirenado, lo que evita asi la decoloracion de la composicién de un agente de curado.

En el esquema de reaccién 1 se muestra el mecanismo que evita la decoloracion originado por el compuesto de
fenol estirenado.
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[Esquema de reaccion 1]

Rl =H, Me, EtiPr, iBu OH
R2 =Me, Et, iPr, Bu | R
_ _’HN\
(L R
’/”..\\:1 /: o BA5£ .
‘ \ % | (Agente de curado de amina)
- \ /
0=1,23
S
~ R,
L N
O 3 £ R, OH

En una realizacion ilustrativa de la presente invencion, la hidroxilamina puede ser una hidroxilamina seleccionada
entre el grupo que consiste en monometilhidroxilamina, dimetilhidroxilamina, monoetilhidroxilamina,
dietilhidroxilamina, monopropilhidroxilamina, dipropilhidroxilamina, monobutilhidroxilamina, dibutilhidroxilamina,
isopropilhidroxilamina y diisopropilhidroxilamina y, preferentemente, dietilhidroxilamina.

En la presente invencion, el contenido de hidroxilamina es del 0,1 al 15 % en peso basado en el peso total del
compuesto de fenol estirenado, preferentemente del 0,1 al 10 % en peso y, mas preferentemente, del 0,1 al 3 % en
peso.

Cuando el contenido de la hidroxilamina es inferior al 0,1 % en peso, puede que no se proporcione la funcién
requerida que evita la decoloraciéon y cuando el contenido de la hidroxilamina es superior al 15 % en peso, las
hidroxilaminas que no estan unidos al fenol estirenado pueden permanecer y, por tanto, pueden disminuir la eficacia
de la reaccion y la estabilidad de almacenamiento.

Composicién de un agente de curado que incluye el compuesto de fenol estirenado

De acuerdo con otro aspecto de la presente invencion, se proporciona una composicion de un agente de curado
para una pintura, que incluye la parte de material principal de un agente de curado; y un compuesto de fenol
estirenado representado por la férmula 1 en el que el fenol estirenado esta unido a la hidroxilamina.

[Formula I]

OH
| P RT
HN_

o TR,

>

H = /T \

A\
/
i

P \ /

~

n

En la formula 1, n es uno de los numeros enteros de 1 a 3, y R1 y Rz son cada uno hidrégeno o uno de los grupos
alquilo C1 a C4. El contenido de hidroxilamina es del 0,1 al 15 % en peso basado en el peso total del compuesto de
fenol estirenado.

La parte de material principal de un agente de curado puede ser, si bien no se limita a estos, al menos un compuesto
seleccionado entre el grupo que consiste en agentes de curado basados en amina tales como una poliamina alifatica
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y aliciclica, una poliamina aromatica y una poliamina poliamida; agentes de curado basados en fenol tales como una
resina novolaca de fenol, una resina novolaca de cresol y una resina novolaca de fenilo que contiene bifenilo; y
diciano-diamidas, que se pueden usar por separado o combinados entre si.

En una realizacion ilustrativa de la presente invencion, el fenol estirenado puede incluir fenol monoestirenado, fenol
diestirenado y fenol triestirenado y el contenido de fenol monoestirenado puede ser del 50 % en peso o0 mas, basado
en el peso total del fenol estirenado.

En una realizacion ilustrativa de la presente invencion, la hidroxilamina puede ser una hidroxilamina seleccionada
entre el grupo que consiste en monometilhidroxilamina, dimetilhidroxilamina, monoetilhidroxilamina,
dietilhidroxilamina, monopropilhidroxilamina, dipropilhidroxilamina, monobutilhidroxilamina, dibutilhidroxilamina,
isopropilhidroxilamina y diisopropilhidroxilamina y, preferentemente, dietilhidroxilamina.

En la presente invencion, el contenido de hidroxilamina es del 0,1 al 15 % en peso, preferentemente del 0,1 al 10 %
en peso y, mas preferentemente, del 0,1 al 3 % en peso, basado en el peso total del compuesto de fenol estirenado.

El tipo y el contenido de la hidroxilamina son los mismos que los de la descripcion del compuesto de fenol
estirenado.

En una realizacién ilustrativa de la presente invencion, el contenido de la parte material principal de un agente de
curado y del compuesto de fenol estirenado puede ser del 70 al 90 % en peso y del 10 a 30 % en peso,
respectivamente, basados en el peso total de la composicion de un agente de curado.

Basado en el peso total de la composicion de un agente de curado, cuando el contenido de fenol estirenado es
inferior al 10 % en peso, puede que no se proporcione plasticidad y miscibilidad a la pintura o la parte de material
principal de un agente de curado al nivel requerido o superior y cuando el contenido de fenol estirenado es superior
al 30 % en peso, aumenta excesivamente la fluidez de la pintura y, por tanto, pueden disminuir la calidad exterior y
la estabilidad de almacenamiento del producto final.

Método de preparacion del compuesto de fenol estirenado

De acuerdo con otro aspecto de la presente invencién, se proporciona un método de preparacion de un compuesto
de fenol estirenado, que incluye la sintesis del fenol estirenado mediante la alquilacion de fenol y estireno; y la
preparacion de un compuesto representado por la formula 1 mediante la adicion de hidroxilamina al fenol estirenado.

[Formula I]

OH
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En la formula 1, n es uno de los numeros enteros de 1 a 3, y R1 y Rz son cada uno hidrégeno o uno de los grupos
alquilo C1 a C4. El contenido de hidroxilamina es del 0,1 al 15 % en peso basado en el peso total del compuesto de
fenol estirenado.

En una realizacion ilustrativa de la presente invencion, el fenol estirenado puede incluir fenol monoestirenado, fenol
diestirenado y fenol triestirenado y el contenido de fenol monoestirenado puede ser del 50 % en peso o mas, basado
en el peso total del fenol estirenado.

En la etapa de sintesis del fenol estirenado, el fenol estirenado se puede sintetizar efectuando la alquilacién del fenol
y el estireno en presencia de un catalizador de acido fosforico (HsPO4) y afiadiendo un catalizador de acido sulfurico
(H2S04) o de sulfato de magnesio (MgSOa4) para terminar la alquilacion.

Como catalizador inicial de la reaccién para preparar el fenol estirenado, se puede usar un catalizador de acido
fosforico (HsPOa4). El catalizador de acido fosférico es mas grande y tiene menor actividad que el catalizador de acido
sulfdrico en términos de su estructura molecular y, por tanto, tiene una temperatura de reaccion relativamente
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superior.

Sin embargo puesto que el catalizador de acido fosférico tiene menor actividad de reaccién aunque mayor
selectividad que el catalizador de acido sulfurico, se puede controlar mas facilmente la proporcién de composicion
del fenol estirenado que se va a producir y, especificamente, el contenido de MSP en el que un estireno esta
sustituido, se puede controlar al 50 % en peso o mas y, preferiblemente, al 60 % en peso o mas, basado en el peso
total. Ademas, el catalizador de acido fosférico tiene una excelente selectividad de producto ya que el estireno puede
estar sustituido en una posicién para, que es la posicion del cuarto carbono del fenol, en una proporcién mayor que
el catalizador de acido sulfurico.

Por otro lado, cuando se efectia la alquilacion solamente con el catalizador de acido fosférico, pueden quedar
estirenos y fenoles sin reaccionar al finalizar la reaccién. Para eliminar tales materiales que quedan sin reaccionar,
en el momento final en el que termina el goteo de un reactante, el estireno, se puede usar un catalizador de acido
sulfurico (H2S04) o de sulfato de magnesio (MgSOa).

La cantidad de catalizador de acido sulfurico o de sulfato de magnesio usada puede ser de un 2 a un 10 % en peso,
basado en el peso del catalizador de acido fosférico. Cuando la cantidad de catalizador de acido sulfurico o de
sulfato de magnesio usada es inferior al 2% en peso, puede ser despreciable el efecto de eliminacion de
compuestos restantes y cuando la cantidad del catalizador de acido sulfurico o de sulfato de magnesio usada es
superior al 10 % en peso, es dificil separar o recuperar el producto.

Después de la alquilacién, se puede afiadir al menos una solucién acuosa de un compuesto seleccionado entre
carbonato de sodio (Na2CQOs), carbonato de potasio (K2COs), hidréxido de sodio (NaOH) e hidroxido de potasio
(KOH), para neutralizar el producto de la alquilacién y la sal neutralizada generada se puede retirar empleando un
filtro de filtracidon con lo que se recupera el fenol estirenado.

Un compuesto de fenol estirenado se puede preparar mediante la adicién de hidroxilamina al fenol estirenado vy,
especificamente, en la etapa de preparacion del aducto de fenol estirenado, un atomo de nitrégeno de la
hidroxilamina afiadida puede proporcionar un par de electrones a un atomo de hidrogeno del hidroxilo del fenol
estirenado y, de este modo, se unen entre si.

En una realizacion ilustrativa de la presente invencion, la hidroxilamina puede ser una hidroxilamina seleccionada
entre el grupo que consiste en monometilhidroxilamina, dimetilhidroxilamina, monoetilhidroxilamina,
dietilhidroxilamina, monopropilhidroxilamina, dipropilhidroxilamina, monobutilhidroxilamina, dibutilhidroxilamina,
isopropilhidroxilamina y diisopropilhidroxilamina y, preferentemente, dietilhidroxilamina.

En la presente invencion, el contenido de hidroxilamina es del 0,1 al 15 % en peso, preferentemente del 0,1 al 10 %
en peso y, mas preferentemente, del 0,1 al 3 % en peso, basado en el peso total del compuesto de fenol estirenado.

El tipo y el contenido de la hidroxilamina son los mismos que los descritos para el compuesto de fenol estirenado.
En lo sucesivo en el presente documento, se describiran con detalle ejemplos de la presente invencion.

Ejemplos 1 a 4: Preparacion de un compuesto de fenol estirenado y una composicién de un agente de curado para
una pintura epoxi

Se dispusieron 300 g de fenol y un catalizador de &cido fosférico (HsPOa4) (1,876 g, 0,006 eq) en un recipiente de
reaccion y se calentaron a 140 °C, y se vertio estireno (381,6 g, 1,15 eq) durante 120 minutos. A medida que se
vertia el estireno, la temperatura de reaccién aumentaba de 140 °C a 170 °C. Después de verter el estireno, el
producto resultante se hizo reaccionar después a la misma temperatura de reaccién durante 1 hora. Para eliminar
los materiales sin reaccionar se redujo la temperatura de reaccién hasta 110 °C y se anadié al reactante un
catalizador de acido sulfurico (H2SOa4) (0,05 g, de un 2 a un 10 % en peso con respecto al catalizador de acido
fosforico). Cuando se afadid el acido sulfarico, la temperatura de reaccién aumenté hasta 125 °C y la reaccion se
llevé cabo después durante 30 minutos. La temperatura del reactante se disminuyé hasta 80 °C y se afiadio a este
una solucién acuosa de carbonato de sodio con la misma proporcién de equivalentes que el catalizador de acido
sulfdrico a fin de neutralizarlo durante 30 minutos. La sal neutralizada generada anteriormente se retir6 mediante
evaporacion al vacio y un filtro de filtracién, lo que proporciond fenol estirenado (tasa de conversién de la reaccion:
97 %, pureza: 97 % o superior). El resultado del analisis de cromatografia de gases (GC) del fenol estirenado
producido confirmé que el contenido de MSP era del 67 % en peso, basado en el peso total del fenol estirenado. El
fenol estirenado producido y la dietilhidroxilamina se mezclaron en una proporcién en peso del 97 al 99 % en peso y
del 1 al 3 % en peso, respectivamente, mediante lo cual se prepard un compuesto de fenol estirenado (plastificante).

Tras esto, el compuesto de fenol estirenado y un agente de curado conocido para una pintura epoxi (Jeffamine 230)
se afiadieron a un agitador magnético en una proporcién en peso del 15 al 30 % en peso y del 70 al 85 % en peso y
se agitaron a temperatura ambiente durante 10 minutos, mediante lo cual se preparé una composicion de un agente
de curado para una resina epoxi.
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Ejemplos comparativos 1 y 2: Preparaciéon de una composicion de un agente de curado para una pintura epoxi que

contiene un compuesto de nonilfenol

Se prepar6 una composicion de un agente de curado para una pintura epoxi afiadiendo nonilfenol y un agente de
curado conocido para una pintura epoxi (Jeffamine 230) a un agitador magnético en una proporcién en peso del 15
al 30 % en peso y del 70 al 85 % en peso y agitando a temperatura ambiente durante 10 minutos.

En la tabla 1 se muestran las proporciones de mezcla entre los componentes de composiciones de un agente de
curado para una resina epoxi de acuerdo con los ejemplos 1 a 4 y los ejemplos comparativos 1y 2.

[Tabla 1]
c . Agente de curado Plastificante (B) Proporcion de mezcla
ategoria i (A . ., Do AB, %
epoxi (A) Fenol estirenado Dietilhidroxilamina (A'B, % en peso)
Ejemplo 1 99 % p/p 1% p/p 85:15
Ejemplo 2 98 % p/p 2% plp 85:15
Jeffamine 230
Ejemplo 3 97 % pl/p 3 % plp 85:15
Ejemplo 4 97 % plp 3 % plp 70:30
Ejemplo comparativo 1 Nonilfenol 70:30
Jeffamine 230
Ejemplo comparativo 2 Nonilfenol 85:15

Ejemplo experimental 1: Ensayo de decoloracién a temperatura ambiente (25 °C)

Para las composiciones de agente de curado para una pintura epoxi de acuerdo con los ejemplos 1 a 4 y los
ejemplos comparativos 1 y 2, se detectd la decoloracion en funcién del tiempo a temperatura ambiente (25 °C)
usando un colorimetro OME-2000.

Ejemplo experimental 2: Ensayo de decoloracién a alta temperatura (60 °C

La decoloracién a alta temperatura comparada con la decoloraciéon a temperatura ambiente es un factor principal
que repercute en la estabilidad de almacenamiento. Para las composiciones de un agente de curado para una
pintura epoxi de acuerdo con los ejemplos 1 a 4 y los ejemplos comparativos 1y 2, se detectd la decoloracién en
funcién del tiempo a alta temperatura (60 °C) usando un colorimetro OME-2000.

Los resultados de los ensayos de decoloracion de acuerdo con los ejemplos experimentales 1y 2 se muestran en la
tabla 2 y en las figuras 1y 2.

[Tabla 2]

Ensayo de decoloracion a temperatura ambiente Ensayo de decoloracion a alta temperatura
(25°C) (60 °C)

Categoria
1dia |4 dias |6 dias | 8 dias | 12 dias | 15 dias | 1 dia | 4 dias | 6 dias | 8 dias | 12 dias | 15 dias

Ejemplo 1 0,2 0,2 0,2 0,2 0,3 0,3 0,2 0,2 0,2 0,3 0,4 0,6

Ejemplo 2 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2 0,3 0,3

Ejemplo 3 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2

Ejemplo 4 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2

Ejemplo

. 0,2 0,2 0,2 0,3 0,4 0,6 0,2 0,2 0,6 0,9 1,2 1,7
comparativo 1

Ejemplo

. 0,2 0,2 0,2 0,3 0,3 0,5 0,2 0,2 0,4 0,7 1,1 1,5
comparativo 2

De acuerdo con los resultados de los ensayos de decoloracion a temperatura ambiente (25 °C) y a alta temperatura
(60 °C), se demostré que cuando el contenido de dietilhidroxilamina aumentaba en un intervalo del 1 al 3 % en peso
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basado en el peso total del compuesto de fenol estirenado, se mejoraba el efecto de prevencion de la decoloracion y
exhibia una excelente estabilidad de almacenamiento (véanse los ejemplos 1 a 3).

Ademas, comparando el resultado del ensayo de decoloracion a temperatura ambiente (25 °C) y el resultado del
ensayo de decoloracion a alta temperatura (60 °C), las composiciones de un agente de curado para una pintura
epoxi de acuerdo con los ejemplos 1 a 4 mostraban reducciones considerables en el intervalo de decoloracion en
funcion de la variacion de temperatura, en comparacion con las de los ejemplos comparativos 1y 2.

De acuerdo con los ejemplos experimentales 1 y 2, se confirmé que el compuesto de fenol estirenado con
hidroxilamina afiadida tenia un excelente efecto de prevencion de la decoloracién para la composicion de un agente
de curado para una pintura epoxi, en comparacion con el compuesto de nonilfenol y, por tanto, mejoraba la calidad
exterior y la estabilidad de almacenamiento del producto.

10
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REIVINDICACIONES
1. Un compuesto de fenol estirenado representado por la férmula 1, que comprende:

fenol estirenado; e
hidroxilamina, que esta unida al fenol estirenado:

[FormulaI]

OH
| /R'I
_ KN
PN —
| ) /N
. /_//) \Q\\\ ,'/{J!

n

en la que n es uno de los numeros enteros de 1 a 3, y R1 y Rz son cada uno hidrégeno o uno de los grupos
alquilo C1 a C4,
y en el que el contenido de la hidroxilamina es del 0,1 al 15 % en peso basado en el peso total del compuesto de
fenol estirenado.

2. El compuesto de acuerdo con la reivindicacion 1, en el que el fenol estirenado incluye fenol monoestirenado, fenol
diestirenado y fenol triestirenado y el contenido de fenol monoestirenado es del 50 % en peso o mas, basado en el
peso total del fenol estirenado.

3. El compuesto de acuerdo con la reivindicacion 1, en el que la hidroxilamina es una hidroxilamina seleccionada
entre el grupo que consiste en monometilhidroxilamina, dimetilhidroxilamina, monoetilhidroxilamina,
dietilhidroxilamina, monopropilhidroxilamina, dipropilhidroxilamina, monobutilhidroxilamina, dibutilhidroxilamina,
isopropilhidroxilamina y diisopropilhidroxilamina.

4. Una composicion de un agente de curado para una pintura que comprende:
una parte de material principal de un agente de curado; y

un compuesto de fenol estirenado representado por la formula 1 en el que el fenol estirenado y la hidroxilamina
estan unidos entre si:

[Formula I]

OH
| P R'I
_ AN
O TR,
PN y—
| ] VAR
s /.//) \Q\\‘ f”{;’

n

en la que n es uno de los numeros enteros de 1 a 3, y R1 y R2 son cada uno hidrégeno o uno de los grupos
alquilo C1 a C4

y en el que el contenido de la hidroxilamina es del 0,1 al 15 % en peso basado en el peso total del compuesto de
fenol estirenado.

5. La composicién de acuerdo con la reivindicacion 4, en la que el fenol estirenado incluye fenol monoestirenado,
fenol diestirenado y fenol triestirenado y el contenido de fenol monoestirenado es del 50 % en peso o mas, basado

11
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en el peso total del fenol estirenado.

6. La composicion de acuerdo con la reivindicacion 4, en la que la hidroxilamina es una hidroxilamina seleccionada
entre el grupo que consiste en monometilhidroxilamina, dimetilhidroxilamina, monoetilhidroxilamina,
dietilhidroxilamina, monopropilhidroxilamina, dipropilhidroxilamina, monobutilhidroxilamina, dibutilhidroxilamina,
isopropilhidroxilamina y diisopropilhidroxilamina.

7. La composicion de acuerdo con la reivindicacion 4, en la que el contenido de la parte de material principal de un
agente de curado y del compuesto de fenol estirenado es del 70 al 90 % en peso y del 10 a 30 % en peso,
respectivamente, basados en el peso total de la composicidon de un agente de curado.

8. Un método de preparacion de un compuesto de fenol estirenado que comprende:

sintetizar el fenol estirenado mediante la alquilacién de fenol y estireno; y
preparar un compuesto de féormula 1 mediante la adicion de hidroxilamina al fenol estirenado:

[Formula I]

OH
| P R'I
_ AN
O g,
| 5 /T \
s ///) \‘:\\\ ,*,{’?

n

en la que n es uno de los numeros enteros de 1 a 3, y R1 y Rz son cada uno hidrégeno o uno de los grupos
alquilo C1 a C4,
y en el que el contenido de la hidroxilamina es del 0,1 al 15 % en peso basado en el peso total del compuesto de
fenol estirenado.

9. El método de acuerdo con la reivindicacion 8, en el que el fenol estirenado incluye fenol monoestirenado, fenol
diestirenado y fenol triestirenado y el contenido de fenol monoestirenado es del 50 % en peso o mas, basado en el
peso total del fenol estirenado.

10. El método de acuerdo con la reivindicacion 8, en el que la hidroxilamina es una hidroxilamina seleccionada entre
el grupo que consiste en monometilhidroxilamina, dimetilhidroxilamina, monoetilhidroxilamina, dietilhidroxilamina,
monopropilhidroxilamina, dipropilhidroxilamina, monobutilhidroxilamina, dibutilhidroxilamina, isopropilhidroxilamina y
diisopropilhidroxilamina.

12
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