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DESCRIPCION
Composiciones amortiguadoras de vibraciones.
Referencia a solicitud relacionada

Esta solicitud reivindica el beneficio del documento GB 0724378.5, presentado el 14 de diciembre de 2007, cuya
descripcién se incorpora como referencia en su totalidad en el presente documento.

Campo técnico

Las composiciones y procedimiento para preparar estas composiciones proporcionados en el presente documento
se refieren a composiciones amortiguadoras de vibraciones basadas en resinas epoxidicas.

Antecedentes

Muchos vehiculos de transporte, dispositivos o aparatos electronicos y maquinaria estan sometidos a ruido y
vibraciéon debido a los entornos en los que estan dispuestos o se usan. Dicho ruido y vibracion pueden presentar
problemas en su uso o funcionamiento y pueden ser molestos o perjudiciales para los usuarios de tales dispositivos
0 aparatos. Por tanto, existe una necesidad de reducir el impacto de dicho ruido y vibraciéon en los aparatos,
dispositivos y usuarios de los mismos. En muchas aplicaciones, el ruido y la vibraciéon se reducen colocando en, o
fijando a tales vehiculos o dispositivos amortiguadores de dilatacion. Los amortiguadores de dilataciéon normalmente
son soportes elasticos de material compuesto que tienen en un lado un adhesivo sensible a la presiéon o de
aplicacion en estado fundido. Estos se aplican al sustrato que vibra. Tales placas son dificiles de fijar a, o conformar
alrededor de partes de forma irregular.

Como alternativa a los soportes elasticos se han usado composiciones de resinas termoendurecibles. En el
documento WO 99/16840 se ha descrito una composicién de resina epoxidica que tiene buenas propiedades
amortiguadoras de vibraciones. Sin embargo, de acuerdo con el documento WO 02/50184, solo se observaron
buenos valores de amortiguacion de vibraciones en un intervalo de temperaturas muy estrecho. Para aumentar el
intervalo de temperaturas se deben usar cargas especificas que tienen una elevada relacién de aspecto o una
estructura laminar. Para aumentar el intervalo de temperatura, el documento WO 02/50184 describe el uso de
composiciones alternativas de resina que comprenden resinas epoxidicas y un interpolimero termoplastico.

Compendio

Existe todavia una necesidad de composiciones que tengan propiedades amortiguadoras de vibraciones, no solo en
un intervalo de temperaturas mayor de 30 °C, sino también que tengan buena resistencia mecanica en un intervalo
de temperaturas mayor, por ejemplo, de temperatura ambiente hasta aproximadamente 100 °C. Tales buenas
propiedades mecanicas son particularmente deseadas cuando se emplean las composiciones amortiguadoras de
vibraciones en la industria del transporte, tales como la industria de aeronaves, barcos o embarcaciones a motor, en
las que los componentes a los que se han aplicado las composiciones amortiguadoras pueden estar sometidos a
diversas temperaturas y/o fuerzas mecanicas.

Por otro lado, en particular en la industria del transporte pero también en otras aplicaciones, existe una continua
necesidad de reducir el peso para ahorrar costes en combustible. Por tanto, se desean composiciones
amortiguadoras de vibraciones que tengan una baja densidad pero que mantengan buena amortiguacion de
vibraciones y resistencia mecanica en un intervalo de temperaturas comparativamente amplio.

Por tanto, existe una necesidad de composiciones amortiguadoras de vibraciones que se puedan inyectar o extrudir
0 que se puedan preparar a partir de composiciones precursoras que se puedan inyectar o extrudir en un intervalo
de temperaturas comparativamente amplio, mayor que la temperatura ambiente y que ademas tengan una baja
densidad.

Se ha encontrado ahora que se pueden preparar composiciones amortiguadoras de vibraciones eficaces de baja
densidad, preferentemente una densidad menor de 0,9 g/cm3, pero que mantienen buenas propiedades
amortiguadoras de vibraciones y resistencia mecanica (por ejemplo, médulo de Young mayor de 10 MPa) en un
amplio intervalo de temperaturas, preferiblemente de temperatura ambiente hasta al menos aproximadamente
100 °C, con composiciones que comprenden una mezcla de resinas epoxidicas flexibles y rigidas, agentes de
curado para la reticulacion de las reinas epoxidicas y una combinacion de particulas esféricas huecas.

Por tanto, a continuaciéon se proporciona una composicién de precursor curable para preparar una composicion
amortiguadora de vibraciones que tiene una densidad menor de 0,9 g/cm3, comprendiendo dicha composicién de
precursor

(i) una o mas resinas epoxidicas rigidas,

(i) una o mas resinas epoxidicas flexibles,
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(iii) un primer conjunto de microesferas organicas huecas,

(iv) un segundo conjunto de microesferas inorganicas huecas, teniendo las microesferas del primer conjunto
una composicion diferente de las microesferas del segundo conjunto vy,

un agente de curado que puede reticular las resinas epoxidicas rigida y flexible.

Se proporciona también una composicion amortiguadora de vibraciones que puede obtenerse curando la
composicion de precursor descrita antes. Ademas, se proporciona un procedimiento de preparaciéon de una
composicion amortiguadora de vibraciones que comprende

a) disponer una composicién de precursor,
b)  poner en contacto la composiciéon de precursor con una superficie,
c) curar la composicion de precursor.
Adicionalmente, se proporciona un articulo que comprende una composicion amortiguadora de vibraciones.

Aun en otro aspecto, se proporciona el uso de composiciones para amortiguar vibraciones de componentes que
vibran tales como, por ejemplo, un vehiculo a motor, un vehiculo con motor de chorro o un ventilador de una
aventadora o su bastidor.

Descripcion detallada

Las propiedades amortiguadoras de vibraciones de una composiciéon polimérica se pueden medir por analisis
térmico dinamico (DMTA). Se aplica una fuerza oscilante a una muestra dada a diversas temperaturas y se mide el
desplazamiento resultante y/o la absorcion de energia por la muestra. Midiendo el lapso de tiempo en el
desplazamiento comparado con la fuerza aplicada es posible determinar las propiedades amortiguadoras del
material. El lapso de tiempo se describe como la tangente del lapso de fase expresado como “factor de pérdida” o
“tan delta”. El factor de pérdida depende de la temperatura. Cuando se representa el factor de pérdida frente a la
temperatura, la grafica tiene un valor maximo a la temperatura de transicion vitrea (Tg) de la composicion polimérica.
Por tanto, se ha presentado el “valor maximo del factor de pérdida”, que es el factor de pérdida a la Tg de la
composicion polimérica. Modificando las proporciones de los ingredientes o afiadiendo plastificante se puede influir
en la Tg de la composicion, es decir, la composiciéon puede ser adaptada con precision a la temperatura a la cual la
composicion alcanza la maxima amortiguacioén de vibraciones. El maximo en una representacion del factor de
pérdida frente a la temperatura puede ser un pico estrecho puntiagudo. Esto significa que las propiedades
amortiguadoras pueden ser satisfactorias unicamente en un estrecho intervalo de temperatura. Sin embargo, si se
desean unas buenas propiedades amortiguadoras de vibraciones en un amplio intervalo de temperatura, una
representacion del factor de pérdida frente a la temperatura mostrara un maximo ancho y no puntiagudo. Se hace
referencia a la “anchura” de dicho maximo como la amplitud de la temperatura en el maximo del factor de pérdida.
Se considera que un factor de pérdida mayor de 0,2 representa buenas propiedades amortiguadoras de vibraciones.
Por tanto, se desea proporcionar composiciones que tengan una ancha amplitud de la temperatura alrededor del
maximo del factor de pérdida en la que el factor de pérdida todavia alcanza un valor igual o superior a 0,2. A mayor
amplitud de la temperatura mas ancho es el intervalo de temperatura en el que la muestra tiene un comportamiento
amortiguador suficiente. Preferiblemente, la amplitud de la temperatura en el maximo del factor de pérdida en la que
el maximo del factor de pérdida alcanza un valor igual o superior a 0,3 es mayor de 40 °C.

La temperatura de transicion vitrea y, por tanto, el maximo efecto amortiguador se pueden ajustar modificando la
proporcion de los componentes, en particular, la proporcion de resinas epoxidicas flexible a rigida y/o afiadiendo
otros polimeros, los denominados plastificantes. La composicion amortiguadora de vibraciones puede tener de forma
tipica una temperatura de transicion vitrea (determinada por DMTA) mayor de aproximadamente 20 °C. La
temperatura de transicion vitrea puede ser menor de 120 °C o menor de 100 °C. De forma tipica, la temperatura de
transicion vitrea varia de aproximadamente 40 a aproximadamente 90 °C.

Las composiciones proporcionadas en el presente documento tienen un intervalo comparativamente amplio en el
que proporcionan buena amortiguacion de vibraciones y, por tanto, pueden ser adecuadas para sustratos que vibran
sometidos a temperaturas de operacion variables, por ejemplo, de aproximadamente 15 a aproximadamente 150 °C,
o de aproximadamente 20 a aproximadamente 120 °C.

A pesar de su baja densidad, las composiciones pueden tener suficiente resistencia mecanica como se expresa por
un modulo de Young de al menos 10 MPa, medido por DMTA, preferiblemente en un intervalo de temperatura de al
menos de aproximadamente 20 a aproximadamente 100 °C.

Las composiciones amortiguadoras de vibraciones se obtienen curando una composicién de precursor. Las
composiciones de precursor son, de forma tipica, extrudibles o inyectables. Estas pueden tener una velocidad de
extrusion de al menos aproximadamente 30, preferiblemente 40 g/min a través de una abertura de 4 mm a una
presion de 5 x 10° Pa. Las composiciones de precursor, o cada parte de la composicion de precursor en el caso de
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una composicion bicomponente, pueden tener, por ejemplo, una viscosidad Brookfield a 25 °C de aproximadamente
40 a aproximadamente 700 Pa.s.

Las composiciones de precursor estan basadas en resinas epoxidicas curables. Estas comprenden al menos una
resina epoxidica rigida y al menos una resina epoxidica flexible, una combinacion de particulas esféricas huecas
(microesferas) de diferente naturaleza quimica y un agente de curado para la reticulacion de las resinas epoxidicas,
para formar la composicion amortiguadora de vibraciones. Las resinas epoxidicas flexible y rigida son, de forma
tipica, dos resinas separadas, que pueden reticularse entre si tras el curado. Sin embargo, también se contempla
que las resinas epoxidicas flexible y rigida en la composicion de precursor puedan estar comprendidas en una
resina, es decir, dicha resina puede tener componentes epoxidicos flexibles y rigidos.

Se ha encontrado que se pueden preparar composiciones que tienen propiedades amortiguadoras de vibraciones
mejoradas (que tienen un maximo del factor de pérdida mayor de 0,5 y una amplitud de la temperatura en el factor
de pérdida en la cual el factor de pérdida es al menos 0,2 de al menos 30 °C, preferiblemente, al menos 40 °C)
mediante el curado de composiciones de precursor curables (termoendurecibles) proporcionadas en el presente
documento.

Se ha encontrado también que se pueden preparar composiciones que tienen propiedades amortiguadoras de
vibraciones mejoradas (que tienen un maximo del factor de pérdida mayor de 0,5 y una amplitud de la temperatura
en el factor de pérdida en la cual el factor de pérdida es al menos 0,2 de al menos 30 °C, preferiblemente, al menos
40 °C) y que tienen una densidad menor de 0,9 g/cm3 o menor de 0,7 g/cm3, preferiblemente, menor de 0,6 g/cm3,
mediante el curado de composiciones de precursor curables (termoendurecibles) proporcionadas en el presente
documento.

Se ha encontrado ademas que se pueden preparar composiciones que tienen propiedades amortiguadoras de
vibraciones mejoradas (que tienen un maximo del factor de pérdida mayor de 0,5 y una amplitud de la temperatura
en el factor de pérdida en la cual el factor de pérdida es al menos 0,2 de al menos 30 °C, preferiblemente, al menos
40 °C) y que tienen una densidad menor de 0,9 g/cm3 o menor de 0,7 g/cm3, preferiblemente, menor de 0,6 g/cm3, y
que tienen un moédulo de Young de al menos 10 MPa a una temperatura de 100 °C mediante el curado de
composiciones de precursor curables (termoendurecibles) proporcionadas en el presente documento.

La composicion de precursor puede ser una composicion en dos partes o una composicién en una parte. En una
composicion en dos partes, la primera parte comprende de forma tipica un agente de curado y la segunda parte
comprende de forma tipica la resina epoxidica, estando separada la segunda parte de la primera parte. Las
proporciones de primera parte y segunda parte se eligen de modo que las cantidades molares de agente de curado
y resina epoxidica estén en un intervalo en el que se produzca la reticulacion de la resina epoxidica. La combinacion
de los dos componentes inicia el procedimiento de curado. Preferiblemente, el agente de curado puede iniciar el
curado a temperatura ambiente. En una composicion de un componente, el curado se inicia sometiendo la
formulacién a elevadas temperaturas, seleccionandose el agente de curado de forma tal que esencialmente no se
produce reticulacion a la temperatura de almacenamiento, que de forma tipica es la temperatura ambiente (25 °C).

Preferiblemente, la composicion de precursor es una composicion de dos partes.

Los ingredientes de las composiciones de precursor y, por consiguiente, también las composiciones amortiguadoras
de vibraciones que pueden obtenerse a partir de las composiciones de precursor se describen con mas detalle a
continuacion.

Resinas epoxidicas

Las resinas epoxidicas son polimeros obtenidos por polimerizacioén a través de la reaccion de apertura del anillo de
un compuesto organico que tiene un anillo oxirano (epdxidos). Tales materiales incluyen epoxidos poliméricos
alifaticos, cicloalifaticos, aromaticos o heterociclicos. Los materiales adecuados tienen al menos dos grupos epoxi
reactivos, es decir, polimerizables o reticulables, preferiblemente terminales, por molécula. De forma tipica, las
resinas epoxidicas se preparan polimerizando monémeros que contienen grupos epoxi. Mondmeros adecuados son,
de forma tipica, los productos de reaccion de una epihalohidrina con un hidrocarburo polihidroxilado proporcionando
éteres mono-, bi- o poliglicidilicos.

Resinas epoxidicas rigidas

Tal como se usa en el presente documento, resinas epoxidicas rigidas son resinas epoxidicas que comprenden
unidades de repeticion derivadas de éteres glicidilicos de fenoles o fenoles polinucleares incluyendo sus derivados.
Ejemplos incluyen éteres mono-, di- o poliglicidilicos de p,p’-dihidroxidibencilo, p,p’-dihidroxifenilsulfona, p,p’-
dihidroxibenzofenona, 2,2’-dihidroxifenilsulfona, p,p’-dihidroxibenzofenona, 2,2-dihidroxi-1,1-dinaftimetano y los
isbmeros 2,2, 23, 24, 33, 34 y 44 de dihidroxidifeniimetano, dihidroxidifenildimetiimetano,
dihidroxidifeniletiimetiimetano, dihidroxidifenilmetilpropilmetano, dihidroxidifeniletilfenilmetano,
dihidroxidifenilpropilenfenilmetano, dihidroxidifenilbutilfeniimetano, dihidroxidifeniltoliletano,
dihidroxidifeniltolilmetiimetano, dihidroxidifenildiciclohexilmetano, dihidroxidifenilciclohexano, mezclas o
combinaciones de los mismos. Ejemplos preferidos incluyen éteres glicidilicos o diglicidilicos de bisfenol A, bisfenol
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F, mezclas o combinaciones de los mismos.

Tales éteres glicidilicos se pueden preparar, por ejemplo, haciendo reaccionar los arenos funcionalizados con hidroxi
correspondientes con un exceso de epiclorhidrina.

Ejemplos tipicos de resinas epoxidicas rigidas incluyen las representadas por la formula general (1):

(R )m (R Im (R im (R }m
)
cmccnzo OCHsC("}i»O OCHz({ /9*13
. o

R  representa H, alquilo C4-C4, tal como metilo, etilo, propilo, butilo, isopropilo,

en la que

R' es, en cada aparicion, independientemente, un alquileno C4-Cs (por ejemplo, propileno, 1-metiletileno o 1,1-
dimetilmetileno), un enlace directo o carbonilo,

es, en cada aparicion, independientemente, H, o un alquilo, tal como un alquileno C+-Cs,
m es, por separado, en cada aparicién, un numero enterode 0 a 3

r puede ser 0 o un numero entero >0 y se elige de modo que se pueda alcanzar el peso molecular de la resina
deseado.

Ejemplos de resinas epoxidicas rigidas disponibles de forma comercial basadas en el éter diglicidilico de bisfenol A
incluyen las disponibles con los nombre comerciales de EPON 828, EPON 1001, EPON 1310 y EPON 1510 de
Hexion Speciality Chemicals GmbH, Rosbach, Alemania, y DER-331, DER-332 y DER-334 disponibles de Dow
Chemical Co. Resinas comerciales basadas en el éter diglicidilico de bisfenol F incluyen, por ejemplo, EPICLON 830
disponible de Dainippon Ink and Chemicals, Inc. Resinas basadas en mezclas de bisfenol A y F estan disponibles de
forma comercial, por ejemplo, como EPIKOTE 232 de Resolution Performance Products.

Las resinas epoxidicas rigidas tienen un peso molecular en el intervalo de aproximadamente 170 a
aproximadamente 10000, preferiblemente de aproximadamente 200 a aproximadamente 3000 g/mol.

La resina epoxidica rigida puede ser un sélido, una pasta o un liquido a temperatura ambiente (25 °C) o puede ser
un solido o pasta dispersados en una resina epoxidica liquida.

Las resinas epoxidicas rigidas estan presentes, de forma tipica, en la composicion en una cantidad de
aproximadamente 20 a aproximadamente 40% en peso, basado en el peso total del precursor o composicion
amortiguadora de vibraciones.

Resinas epoxidicas flexibles

Tal como se usa en el presente documento, resinas epoxidicas flexibles son resinas epoxidicas que comprenden
unidades de repeticion derivadas de monémeros que tienen dos restos epéxido separados entre si por al menos un
grupo separador. El grupo separador puede ser una cadena alquilo, alcoxi o polioxialquilo, que tiene al menos 6 o al
menos 7 atomos de cadena lineal. La cadena puede estar no sustituida o sustituida con uno o mas grupos alquilo
ciclico, alquiloxi o polioxialquilo, lineales o ramificados, iguales o distintos. Preferiblemente, el numero de
sustituyentes es menor que el nimero de atomos de cadena.

La cadena, al menos en parte de su longitud, preferiblemente en toda su longitud, puede girar libremente, es decir,
es flexible. Por tanto, se hace referencia a las resinas epoxidicas como resinas epoxidicas “flexibles”.

Las resinas epoxidicas flexibles pueden ser alifaticas o aromaticas.

Las resinas epoxidicas flexibles alifaticas comprenden unidades de repeticion derivadas de mondmeros que
comprenden al menos dos grupos epoxi o grupos éter glicidilico separados por una cadena alquilo, alcoxi o
polioxialquilo, que tiene al menos 6 o al menos 7 grupos de cadena (lineal). En algunas realizaciones, el grupo
separador puede contener menos de 30 o menos de 20 o menos de 15 atomos de cadena lineal. Se prefieren las
cadenas alcoxi o polioxialquilo. Ejemplos tipicos incluyen éter glicidilicos o éter diglicidilicos de polioxipolioles tales
como, por ejemplo, polioxialquilenglicoles o alcanodioles, etc.

Las resinas epoxidicas flexibles alifaticas pueden describirse de forma general por la formula (I1):

E1-R-E2 an,
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en la que

E1 y E2, independientemente uno de otro representan un epoxido o un éter glicidilico y R representa un grupo
separador que es una cadena alquilo, alcoxi o polioxialquilo, que tiene al menos 6 o al menos 7 atomos de carbono
de cadena (lineal).

Preferiblemente, R es un alcoxi o polioxialquileno tal como, por ejemplo, un grupo que contiene uno o mas unidades
etilenoxi o propilenoxi o combinaciones de los mismos.

Las resinas epoxidicas flexibles aromaticas comprenden unidades de repeticion derivadas de monémeros que
comprenden al menos dos grupos éter glicidilico aromaticos o un grupo éter glicidilico aromatico y un grupo éter
glicidilico separados por un grupo separador, siendo el grupo separador una cadena alquilo, alcoxi o polioxialquilo
que tiene al menos 6 o al menos 7 grupos de cadena (lineal).

Las resinas epoxidicas flexibles aromaticas pueden describirse de forma general por la formula (I11):
E3-R-E4 (1,
en la que

E3 y E4, independientemente uno de otro representan un grupo epoxi, un grupo éter glicidilico o un grupo aromatico
que tiene un resto epoxi o éter glicidilico y en la que al menos uno de E3 y E4, preferiblemente ambos, representa
un grupo aromatico que tiene un resto epoxi, tal como un grupo éter glicidilico.

Grupos aromaticos que tienen restos epoxi, tales como grupos éter glicidilico incluyen, por ejemplo, grupos éter
glicidilico fenilo, que pueden estar o no estar sustituidos, tales como, por ejemplo, aunque sin quedar limitados a los
mismos, éteres glicidilicos de p,p’-dihidroxidibencilo, p,p’-dihidroxifenilsulfona, p,p’-dihidroxibenzofenona, 2,2'-
dihidroxifenilsulfona, p,p’-dihidroxibenzofenona, 2,2-dihidroxi-1,1-dinaftiimetano y los isémeros 2,2’, 2,3, 2,4’, 3,3,
3.4 y 4.4 de dihidroxidifenilmetano, dihidroxidifenildimetilmetano, dihidroxidifeniletilmetilmetano,
dihidroxidifenilmetilpropilmetano, dihidroxidifeniletilfenilmetano, dihidroxidifenilpropilenfenilmetano,
dihidroxidifenilbutilfenilmetano, dihidroxidifeniltoliletano, dihidroxidifeniltoliimetiimetano,
dihidroxidifenildiciclohexilmetano, dihidroxidifenilciclohexano o combinaciones de los mismos.

R representa un grupo separador que es una cadena alquilo, alcoxi o polioxialquilo, que tiene al menos 6 o al menos
7 atomos de carbono de cadena (lineal).

Las resinas epoxidicas flexibles se pueden preparar, por ejemplo, haciendo reaccionar los compuestos hidroxilados
alifaticos correspondientes con un exceso de epiclorhidrina como se describe, por ejemplo, en la patente
estadounidense n° 5,308,895.

Las resinas epoxidicas flexibles aromaticas estan disponibles de forma comercial de, por ejemplo, Cardolite
Corporation, Newark, NJ, EEUU, tal como, por ejemplo, como Cardolite NC 514.

Las resinas epoxidicas flexibles pueden estar presentes, de forma tipica, en las composiciones en cantidades de
aproximadamente 5 a aproximadamente 25% en peso, basado en el peso de la composicion de precursor o
amortiguadora.

Agentes de curado (endurecedores)

La formulacion comprende ademas un agente de curado capaz de curar (reticular) las resinas epoxidicas. El agente
de curado puede ser cualquier agente de curado que pueda reticular (curar) las resinas epoxidicas y es conocido por
un experto en la técnica. Preferiblemente, el agente de curado es capaz de reticular a temperatura ambiente o a
temperaturas superiores a la temperatura ambiente (25 °C). Ejemplos incluyen agentes de curado terminados en
amina (aminas primarias) pero también aminas secundarias. Tales aminas incluyen alquilos, poliéteres, alquilaminas
lineales o ramificados que contienen grupos amina primario y/o secundario y también polimeros terminados en
amina que contienen grupos aromaticos en su estructura principal. Preferiblemente, el agente de curado tiene un
peso molecular mayor de aproximadamente 150 g/mol, por ejemplo de 200 a 700 g/mol. De forma tipica, el agente
de curado tiene un peso molecular menor de 3000 g/mol.

Como agentes de curado también se pueden usar anhidridos, incluyendo dianhidridos, y ciandiamidas o
diciandiamidas y derivados de los mismos. La eleccién del agente de curado puede determinar si la composicion es
una composicion de una parte o de dos partes y la temperatura 6ptima de curado de la composicion.

Para una composicion de dos componentes se usan de forma tipica agentes de curado de aminas primarias o
secundarias o anhidrido. Para una formulacién de un componente se puede usar un agente de curado de cianamida
o dicianamida.

Ejemplos de agente de curado adecuados incluyen aquellos de acuerdo con la férmula general
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R'R*N-R*NR*H (IV)

en la que R' R? y R* representan, independientemente uno de otro, hidrégeno, un resto alquilo lineal o ramificado o
un resto polioxialquilo lineal o ramificado.

Los restos R' R?, R* pueden contener un hidrocarburo que tenga de aproximadamente 1 a 25 atomos de carbono o
un poliéter que tenga de 3 a 25 atomos de carbono. Preferiblemente, uno o mas, preferiblemente dos, y lo mas
preferiblemente todos los R' R? y R*son hidrégeno.

R® representa un grupo alquilo, anU|Iam|na poliaminoalquileno, poliamidoalquileno, alquiléter o polioxialquileno
lineal o ramificado. Preferiblemente, R® es un polieter y el agente de curado es una polieteramina o una
polleterdlamlna incluyendo las polieteraminas que pueden derivarse de 6xido de polipropileno u 6xido de polietileno.
R® también puede ser una poliamidoamina o una poliamidodiamina, incluyendo las que pueden derivarse de la
reaccion de un acido carboxilico dimero o trimero con una polieteramina.

Polieteraminas adecuadas incluyen, aunque sin quedar limitadas a las mismas, las que corresponden a la formula
general

H2N-C3H6-0O-[C2H4-0-]nC3H6-NH2, (IVa)
H2N-C3H6-0O-[C3H6-0-JnC3H6-NH2, (IVb)
H2N-C(CH3)H-CH2-[0-CH2-C(CH3)H]n-0-CH2-CH(CH3)-NH2 (IVe)

siendo n 1y 34 (incluidos), tal como por ejemplo 1, 2, 3, 4, 5, o de 1 a 2 (tal como por ejemplo 1,50 1,7),de 2a 3
(tal como por ejemplo 2,5 0 2,7), de 3 a 4 (por ejemplo, 3,5 0 3,7), de 4 a 5 (por ejemplo, 4,5 0 4,7), o siendo n 31,
32,33 0de 31a 33.

También pueden ser adecuadas combinaciones de agentes de curado, por ejemplo, una combinacién de dos o mas
polieterdiaminas.

Ejemplos de agentes de curado comerciales adecuados incluyen (aunque sin quedar limitados a los mismos) los
disponibles con el nombre comercial PC AMINE DA de Nitroil, Alemania o JEFFAMINE de Huntsman, Bélgica.

De forma tipica, el agente o agentes de curado pueden estar presentes en una cantidad de aproximadamente 10 a
aproximadamente 25% en peso, basado en la cantidad total de la composicion de precursor o la composicion
amortiguadora de vibraciones.

Catalizadores de curado

La composicion puede comprender ademas un catalizador para la reaccion de una resina epoxidica con un
compuesto de curado de epoxi para acelerar el proceso de curado. Tales catalizadores son bien conocidos por los
expertos en la técnica e incluyen catalizadores organicos, tales como ureas, imidazoles, y catalizadores inorganicos
tales como trihaluros de boro (por ejemplo, trifluoruro de boro) o catalizadores de sales metalicas. Se prefieren los
catalizadores de sal metdlica. Catalizadores de sal metalica adecuados incluyen sales de metales del grupo I,
metales del grupo Il o de lantanidos, en los que el anién se selecciona de nitratos, yoduros, tiocianatos, triflatos,
alcéxidos, percloratos y sulfonatos. Siendo preferidos nitratos, yoduros, tiocianatos, triflatos y sulfonatos, incluyendo
sus hidratos y siendo particularmente preferidos nitratos, incluyendo sus hidratos, tal como, por ejemplo, nitratos de
calcio.

El metal del grupo | preferido (cation) es litio y los cationes metalicos del grupo |l preferidos son calcio y magnesio,
siendo calcio especialmente preferido. Conforme a esto, sales de catalizadores preferidas son nitrato de lantano,
triflato de lantano, yoduro de litio, nitrato de litio, nitrato de calcio y sus hidratos correspondientes.

La cantidad de catalizador usada puede variar dependiendo de la reactividad deseada (velocidad de curado) y la
estabilidad al almacenamiento. Preferiblemente, el catalizador esta presente en una cantidad de 0,1 a 5% en peso,
basado en el peso de la composiciéon amortiguadora de vibraciones o el peso total de la formulacion de precursor.

Para la mayoria de las aplicaciones el catalizador metalico se usara de aproximadamente 0,05 a menos de 15 partes
en peso, basado en el peso total de la composicion total. En general, se pueden usar catalizadores no metalicos en
cantidades de 0,1 a 5% en peso, basado en el peso total de la composicion total.

El catalizador puede estar presente en la parte A o en la parte B o en ambas de una composiciéon de precursor de
dos componentes.

Plastificantes

Las composiciones pueden comprender ademas plastificantes para modificar la temperatura de transicion vitrea de
la formulacién. Las plastificantes se pueden usar de este modo para cambiar el maximo del factor de pérdida a
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intervalos de temperatura a los cuales se desea la maxima amortiguacion de vibraciones. Plastificantes adecuados
son compuestos poliméricos que son compatibles con las resinas epoxidicas. Ejemplos tipicos incluyen poliéster
polioles, poliolefinas tales como copolimeros de etileno propileno, etc. De forma tipica, los plastificantes tienen una
viscosidad mayor de aproximadamente 1000 cps a 25 °C. Los plastificantes pueden tener valores de viscosidad a
25 °C de aproximadamente 1000 cps hasta los valores que son tipicos para pastas. Los plastificantes pueden estar
presentes en una cantidad de 1 a 15% en peso, basado en la cantidad total de la composicion total.

Cargas esféricas

Las composiciones comprenden ademas una combinacion de cargas esféricas o esencialmente esféricas
(microesferas). Esencialmente esférico significa que las particulas no son esferas perfectas pero que todavia pueden
describirse como esferas. Las cargas esféricas son huecas. Estas pueden ser inorganicas u organicas. “Hueca”
significa que las esferas no son solidas. Las esferas huecas pueden, por ejemplo, contener vacio, un gas o una
mezcla de gases o un liquido o una mezcla de liquidos o una mezcla de uno o mas gases y uno o mas liquidos.

Microesferas inorganicas:
Las cargas esféricas del segundo conjunto son microesferas inorganicas.

La envuelta de tales microesferas inorganicas se puede seleccionar de una diversidad de materiales inorganicos
tales como oxidos metalicos o carbdn, incluyendo, a modo de ejemplo, vidrio o ceramicos, etc.

Preferiblemente, las microesferas inorganicas forman polvos fluidos. Preferiblemente, estos tienen un tamafo de
particulas relativamente homogéneo. El tamafio medio de particulas varia de forma tipica de aproximadamente 1 a
aproximadamente 300 pm, preferiblemente de aproximadamente 5 a aproximadamente 200 pm y, mas
preferiblemente, de aproximadamente 10 a aproxmadamente 100 um. Las microesferas inorganicas presentan una
densidad menor de aproximadamente 0,5 g/cm mas preferiblemente de aproximadamente 0,1 a aproximadamente
0,45 g/cm y, en especial, preferiblemente de aproximadamente 0,1 a aproximadamente 0,4 g/cm

Las microesferas inorganicas se seleccionan preferiblemente para que tengan una resistencia al aplastamiento
ventajosa de modo que estas soporten esencialmente el procesado del precursor, incluyendo la mezcla y extrusion.
Estas se seleccionan preferiblemente de modo que al menos el 85% y, mas preferiblemente, al menos el 90% de la
cantidad de dichas microesferas incluidas en el precursor soporte la aplicacion de una presion de al menos 2500 vy,
mas preferiblemente, de al menos 27579 kPa al precursor.

Las microesferas inorganicas utiles en la presente invencion tienen preferiblemente una superficie externa lisa en
lugar de una superficie externa rugosa.

Microesferas inorganicas huecas especialmente preferidas incluyen microesferas de vidrio. Las microesferas de
vidrio huecas estan disponibles de forma comercial, por ejemplo, de 3M Company, St. Paul, Mn, EEUU, con la
denominaciéon comercial SCOTCHLITE.

Microesferas organicas:

Las composiciones proporcionadas en el presente documento también contienen microesferas organicas en el
primer conjunto. Las microesferas son huecas, teniendo “hueca” el mismo significado que se ha descrito antes.

Las microesferas organicas son microesferas poliméricas. Se preparan microesferas poliméricas de polimeros
organicos, es decir, materiales que comprenden unidades de repeticion derivados de monémeros que contienen al
menos un enlace carbono-carbono insaturado. Ejemplos tipicos de polimeros adecuados incluyen, aunque sin
quedar limitados a los mismos, polimeros o copolimeros de acrilonitrilo, polimeros o copolimeros de acrilato,
polimeros o copolimeros de vinilideno, polimeros o copolimeros de poliacetato, polimeros o copolimeros de
poliéster, copolimeros de cloruro de vinilideno/acrilonitrilo, copolimeros de acrilato/acrilonitrilo o combinaciones de
los mismos.

El diametro medio de las microesferas organicas varia preferiblemente de 15 a 200 um y, mas preferiblemente, de
20 a 180 pm. De forma tipica, las microesferas tienen una baja densidad, de forma tipica, una densidad de 0,01 a
0,3 glcm®.

Preferiblemente, las microesferas organicas son compresibles. Esto significa que el volumen de mlcroesferas
organicas compresibles disminuye cuando estas son sometidas a una presion de, por ejemplo, 5 x 10° Pa.
Preferiblemente, estas pueden comprimirse de forma elastica, es decir, vuelven esencialmente a su forma y/o
tamafio original cuando se retira la presion.

Las microesferas pueden ser no expandidas o preexpandidas. Un ejemplo de microesferas organicas adecuadas
son microesferas preexpandidas. Las microesferas organicas preexpandidas pueden comprender una envuelta
polimérica que comprende, por ejemplo, copolimeros de acrilonitrilo/acrilato o copolimeros de cloruro de
vinilideno/acrilonitrilo. La envuelta puede encapsular un nucleo que comprende, por ejemplo, aunque sin quedar

8



10

15

20

25

30

35

40

45

50

ES 2406 108 T3

limitado a los mismos, vacio, aire, nitrdgeno o uno o mas hidrocarburos esencialmente gaseosos (a temperatura
ambiente).

Microesferas organicas preexpandidas estan disponibles de forma comercial, por ejemplo, de Lehmann & Voss,
Hamburgo, Alemania, con la denominaciéon comercial DUALITE.

Las cargas esféricas pueden estar presentes en una cantidad de aproximadamente 10 por ciento en peso o superior,
y mas preferiblemente de aproximadamente 15 por ciento en peso o superior, basado en el peso total de la
composicion de precursor o la composicion amortiguadora de vibraciones. Preferiblemente, la carga esférica esta
presente en una cantidad de aproximadamente 10 a aproximadamente 35% en peso, basado en el peso total de la
composicion de precursor o la composicion amortiguadora de vibraciones.

La composicion comprende una combinacion de microesferas inorganicas y organicas. De forma tipica, la
composicion comprende una cantidad mayor (determinada en % en peso) de microesferas inorganicas que
organicas.

De forma tipica, las microesferas inorganicas estan presentes en una cantidad de aproximadamente 8 a
aproximadamente 30% en peso y las microesferas organicas pueden estar presentes en una cantidad de al menos
1% en peso o al menos 2% en peso y tipicamente estan comprendidas en una cantidad de aproximadamente 1 a
aproximadamente 10% en peso, basado en el peso total de la composicion total.

Las microesferas pueden ser de tamafios iguales o diferentes. Por ejemplo, un primer conjunto de microesferas
puede tener un diametro medio de particulas de aproximadamente 5 ym a aproximadamente 105 pym y un segundo
conjunto de microesferas puede tener un tamafo medio de particulas de aproximadamente 90 a 200 pm.

Las composiciones comprenden una combinacion de microesferas inorganicas y organicas. En estas
combinaciones, las microesferas organicas pueden tener un diametro mayor (por ejemplo, de aproximadamente 90 a
aproximadamente 200 ym, aunque sin quedar limitado a estos) que las microesferas inorganicas (por ejemplo, de
aproximadamente 5 a aproximadamente 105, aunque sin quedar limitado a estos).

Coadjuvantes

Las composiciones pueden contener uno o mas coadyuvantes. Los coadyuvantes pueden ser materiales conocidos
usados en la preparacion de composiciones que contienen epoxi. Coadyuvantes tipicos incluyen cargas minerales,
es decir, cargas no esféricas, diluyentes reactivos, promotores de la adhesion, pigmentos (pigmentos inorganicos u
organicos incluyendo, pero sin quedar limitados a los mismos, 6xido férrico, polvo de ladrillo, negro de carbono,
oxido de titanio y similares), retardadores de llama, antioxidantes, etc.

Procedimientos de preparacion de composiciones amortiguadoras de vibraciones y sus precursores

Las composiciones amortiguadoras de vibraciones se preparan curando una composicion de precursor.
Preferiblemente, las composiciones de precursor se pueden curar a temperatura ambiente o a temperaturas
mayores que la temperatura ambiente (25 °C).

Las composiciones de precursor contienen los ingredientes descritos antes. Preferiblemente, la composicion de
precursor es una composicion en dos partes que contiene una parte A que comprende el endurecedor (agente de
curado) y un componente B separado que comprende la resina epoxidica flexible y rigida. Las cargas esféricas
pueden estar comprendidas en la parte A o en la parte B 0 en ambas.

Los componentes estan presentes en cantidades eficaces para proporcionar composiciones de precursor
extrudibles. En un sistema en dos partes, ambas partes son preferiblemente extrudibles para permitir la
dispensacion y mezcla en cartuchos dual Pac. La velocidad de extrusion de cada parte se puede medir usando un
cartucho Semco de 300 ml (disponible de PPG Industries, Hamburgo, Alemania) a través de una boquilla de 4 mm
de abertura y un presion de 5x10° Pa a temperatura ambiente (25 °C). La velocidad de extrusion resultante es,
preferiblemente, superior a 40 g/min, mas preferiblemente, al menos 45 g/min.

Por otro lado, los componentes, en particular las resinas epoxidicas primera y segunda, el agente de curado y las
cargas esféricas, estan presentes en cantidades eficaces tales que se origine una composicion amortiguadora de
vibraciones con un maximo de factor de pérdida de al menos 0,4, preferiblemente al menos 0,5. EI maximo de factor
de pérdida de la composicion amortiguadora de vibraciones se da preferiblemente a una temperatura de 30 a
100 °C, mas preferiblemente de 55 a 85 °C.

La amplitud de la temperatura, a la cual el factor de pérdida es mayor de 0,2, es preferiblemente al menos 30 °C,
preferiblemente 40 °C y, mas preferiblemente, al menos 45 °C.

Preferiblemente, la composicién amortiguadora de vibraciones tiene un médulo de Young en el maximo del factor de
pérdida de 70 a 150 MPa.

Preferiblemente, los ingredientes y sus cantidades se eligen de modo que las composiciones amortiguadoras de
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vibraciones tengan una densidad menor de aproximadamente 0,90, menor de aproximadamente 0,70 o menor de
aproximadamente 0,60 g/cm3, preferiblemente menor de aproximadamente 0,50 g/cm3 y, mas preferiblemente,
menor de aproximadamente 0,45 g/cm3.

Por otro lado, los componentes, en particular, las resinas epoxidicas flexible y rigida, el agente de curado y las
cargas esféricas, pueden estar presentes en cantidades tales que las composiciones amortiguadoras de vibraciones
tengan un maédulo de Young a temperatura ambiente (25 °C) de al menos aproximadamente 450, preferiblemente al
menos aproximadamente 600 MPa y, de forma tipica, menor de aproximadamente 1500 MPa.

Las cantidades de los componentes, en particular, las resinas epoxidicas flexible y rigida, el agente de curado y las
cargas esféricas, pueden elegirse de modo que las composiciones amortiguadoras de vibraciones tengan un modulo
de Young a 100 °C mayor de aproximadamente 10 MPa.

El factor de pérdida, la amplitud de la temperatura en el maximo del factor de pérdida y el médulo de Young, etc., se
pueden determinar por DMTA.

En una realizacion tipica de una composicion amortiguadora de vibraciones o su composicién de precursor como las
descritas en el presente documento, las resinas epoxidicas rigidas estan presentes en una cantidad de
aproximadamente 25 a aproximadamente 35% en peso, basado en el peso total de la composicién. Las resinas
epoxidicas flexibles pueden estar presentes en una cantidad menor que las resinas epoxidicas rigidas. Cantidades
tipicas de resinas flexibles varian de 9 a aproximadamente 20% en peso, basado en el peso total de las
composiciones. Los agentes de curado pueden estar presentes en cantidades de aproximadamente 12 a
aproximadamente 18% en peso, basado en el peso total de las composiciones.

Las cargas esféricas pueden estar presentes en una cantidad de aproximadamente 18 a aproximadamente 32% en
peso, basado en el peso total de la composicion, preferiblemente de aproximadamente 2 a 8% en peso de
microesferas organicas y de aproximadamente 6 a 30% de microesferas inorganicas. Ademas, la composicién
puede contener de aproximadamente 3 a 10% de plastificantes.

El procedimiento de preparaciéon de la composicion amortiguadora de vibraciones conlleva poner en contacto la
formulacién de precursor con un sustrato, que tipicamente es un sustrato que vibra en condiciones de operacion. El
sustrato puede ser cualquier sustrato para el cual se desee la amortiguacion o reduccion de vibraciones. Dicho
sustrato puede ser metal, madera, plastico o plastico reforzado con fibra.

La formulacion se puede usar en una amplia diversidad de industrias incluyendo la industria del automovil, la
industria de electrodomésticos y la industria de la construccién. Por tanto, también se proporciona el uso de las
composiciones descritas en el presente documento en la amortiguacion de vibraciones, tales como por ejemplo,
vehiculos a motor, motores de chorro o ventiladores. La formulacion es particularmente ventajosa porque tiene baja
densidad y baja viscosidad, de forma que puede ser extrudida o inyectada en objetos de forma irregular tales como
los cuerpos o componentes de automéviles, aeronaves o embarcaciones, o en los bastidores de motores o partes
conectadas (directa o indirectamente) a los motores o a sus bastidores, ventiladores, tales como los ventiladores de
aventadoras y sus bastidores, incluyendo componentes conectados a los ventiladores y/o a sus bastidores tales
como por ejemplo alabes de guias de salida de aviones. Motores tipicos incluyen motores de combustion, bombas,
motores eléctricos, motores de chorro, motores accionados por aire.

Por tanto, la composicion amortiguadora de vibraciones y su composicion de precursor son particularmente
adecuadas para la amortiguacion de vibraciones en aeronaves, embarcaciones y vehiculos a motor tales como
automoviles, camiones, motocicletas, trenes, barcos, aviones, etc.

La formulaciéon de la invencidon se puede poner en contacto con el sustrato por cualquier medio conocido en la
técnica, por ejemplo, por revestimiento, pintado o extendido de la misma o inyectando la misma sobre el sustrato.
Para este propésito se pueden usar las herramientas de aplicacién conocidas en la técnica.

Una vez se ha puesto la formulacion en contacto con el sustrato, se deja curar la formulacion, lo cual puede
producirse a temperatura ambiente o tras la aplicacion de calor.

Los siguientes ejemplos se proporcionan para ilustrar con mas detalle la invencion sin pretender limitar la invencion
a los mismos

Ejemplos y procedimientos
1. Medidas de Analisis Dinamico TermoMecanico (DMTA)

Las medidas de DMTA se tomaron en muestras de 5 mm x 10 mm que tenian un grosor de aproximadamente 1,5
mm.

1.1. Preparacion de la muestra:

Se extrudié la composicion de precursor desde un cartucho de 400 ml Mixpac provisto con una boquilla de mezcla
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del tipo MC 13-18 de MIXPAC (Mixpac Systems, AG, Rotkreuz, Suiza). El producto se extendid a continuacién hasta
un grosor de aproximadamente 1,5 mm usando un revestidor de laboratorio.

Las muestras se curaron durante 24 horas a temperatura ambiente seguidas por 2 horas a 100 °C en un horno de
aire forzado. Después de enfriar se cortaron muestras de 5 mm x 10 mm de las muestras curadas y se sometieron a
medidas DMTA usando un DMTA V (disponible de Rheometric Scientific Inc., Piscataway, NJ 08854, EEUU).

Los ajustes de la prueba de DMTA V para el factor de pérdida maximo, médulo de Young y temperatura de
transicion vitrea fueron:

modo de flexién en voladizo simple

orientacion del montaje de accionamiento: horizontal

prueba de aumento progresivo de temperatura dinamica

intervalo de temperatura: -50 °C / +200 °C

velocidad de calentamiento: 2 °C/min

frecuencias: 1 Hz, 10 Hz

deformacion: 0,05 %

1.2. Medida del maximo del factor de pérdida y temperatura de transicion vitrea

Se mide la tan delta, la relacion del mdédulo de pérdida a médulo de almacenamiento (factor de pérdida), en el modo
de flexiéon bajo las condiciones descritas antes.

1.3. Determinacion de la amplitud de la temperatura en el maximo del factor de pérdida

La amplitud de la temperatura se obtuvo registrando la tan delta frente a la temperatura aplicada, midiendo el
maximo del factor de pérdida y midiendo el intervalo de temperatura alrededor del maximo del factor de pérdida en el
cual se media todavia una tan delta de 0,2 o superior.

1.4. Determinacion del médulo de Young

El médulo de Young (la relacion de tension- a deformacion- amplitud medido en el modo de tension o flexion de
DMTA como se ha descrito antes) se determind a las temperaturas indicadas.

2. Resistencia a la compresion

La resistencia a la compresion de la composicién basada en epoxi curada se midié de acuerdo con la norma ASTM
D695. Se llené un cartucho de 400 ml de “Mixpac” adecuado para una proporcién de mezcla B/A 2/1 manualmente
hasta 400 ml con las partes A y B en una proporcion de 1 : 2 en volumen. Se ajusté al cartucho una boquilla de
mezcla de tipo MC 13-18 de MIXPAC (Mixpac Systems, AG, Rotkreuz, Suiza). Se extrudieron aproximadamente 50
g en un molde revestido de Teflon con dimensiones de 12,7 mm (alto) x 12,7 mm (ancho) x 25 mm (largo) y que
estaba abierto en una cara principal.

Se colocé el molde en un horno de aire forzado y se sometié a un programa de curado. La temperatura del horno se
mantuvo durante 24 horas a 23 °C, luego se mantuvo la temperatura a 100 °C durante 2 horas, con el fin de curar la
composiciéon basada en epoxi. Después de completarse el curado durante 1 hora a 100 °C, se enfrié la composiciéon
basada en epoxi hasta 23 °C durante un periodo de 45 minutos.

Las muestras de prueba se comprimieron a lo largo de su eje de 25 mm a una velocidad de cruceta del tensémetro
constante de 1 mm/min usando un aparato de ensayo Zwick Model Z030 Tensile Tester (Zwick GmbH & CO., Ulm,
Alemania), equipado con capacidad de calentamiento.

La resistencia a la compresién se midié tanto a 23 °C (temperatura ambiente) como a 100 °C. Las muestras de
prueba se acondicionaron con antelacion en el equipo calentado durante al menos 30 minutos antes de la prueba a
100 °C.

Se midieron al menos tres muestras para cada composicion de epoxi y los resultados se promediaron y registraron
en MPa.

3. Viscosidad Brookfield
La viscosidad se puede medir usando un viscosimetro modelo RVF equipado con un husillon®7 a2 RPMy a 25 +/-

2°C.
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4. Densidad

La densidad de la composicidon basada en epoxi curada se midid de acuerdo con la norma ASTM D1622. Se
prepararon muestras de la composicion basada en epoxi vertiendo los precursores correspondientes en los moldes y
curando en un horno de aire forzado usando el programa de temperatura que se ha descrito en el procedimiento de
prueba “Resistencia a la compresion”. Las muestras curadas de la composicion basada en epoxi se extrajeron de los
moldes y se registraron sus dimensiones exactas. Cada muestra se peso y se calculo la densidad y se registro en
gramos por cm®.

5. Velocidad de extrusion

La velocidad de extrusiéon se determiné midiendo la cantidad extrudida después de la aplicacién durante 60 s de una
presion de 5 x 10° Pa a través de una boquilla de 4 mm.

Se llend un cartucho de 400 ml de “Mixpac” adecuado para una proporcion de mezcla B/A 2/1 manualmente hasta
400 ml con las partes A 'y B en una proporcién de 1 : 2 en volumen. Se ajusto al cartucho una boquilla de mezcla de
tipo MC 13-18 de MIXPAC (Mixpac Systems, AG, Rotkreuz, Suiza). El producto se extrudio del cartucho usando una
pistola dispensadora neumatica a una presién de 5 x 10° Pa durante 60 segundos. Las medidas se realizaron a
temperatura ambiente (25 °C). Cada precursor se evalué 3 veces y los resultados se expresaron promediados en
g/min.

6. Materiales

EPIKOTE 232 Resina epoxidica rigida, una mezcla de resina de bisfenol A y bisfenol F, disponible
de Resolution Performance Products, Houston, TX 77002, EEUU

CARDOLITE NC 514 Resina epoxidica flexible, disponible de Cardolite Europe N.V, Bélgica

CARDOLITE NC 513 Eter glicidilico de alquilfenol, diluyente reactivo, disponible de Cardolite Europe N.V,
Bélgica

SCOTCHLITE D32/4500 Esferas de vidrio huecas, tamafio medio de particulas 85 um, disponible de 3M, St.

(referido como burbujas de Paul, Minnesota, EEUU

vidrio”)

DUALITE E065-135D (referido |Esferas de polimero preexpandidas preparadas a partir de copolimero de
como “Dualite”) acrilonitrilo, tamafo medio de particulas 130 uym, densidad: 0,065 g/cm3, disponible
de Lehmann & Voss Co., Alemania

LICOCENE PPA 330 Copolimero de etileno-1-propeno como pasta traslicida; plastificante, disponible de
Clariant, Alemania

JEFFAMINE D230 Polieteramina con peso molecular de 230, agente de curado, disponible de
Huntsman Corporation, EEUU

ANCAMINE K54 Tris-(dimetilaminometil) fenol, disponible de Air Product Chemicals Europe, Holanda

1-H imidazol Disponible de BASF, Alemania

Nitrato de calcio tetrahidratado |Catalizador, disponible de Merck, Alemania
Referido como “nitrato de
calcio”

APYRAL 24 Esferas de hidréxido de aluminio, tamario de particulas (Dsp = 8 um) disponible de
Nabletc AG, Schwandorf, Alemania.

7. Ejemplos 1y 2
Preparacion de una composicion de precursor de dos componentes
Preparacion de la parte A

Se colocd JEFFAMINE D230 en un mezclador mecanico 2-1 al que se afiadid6 EPIKOTE 232 en porciones a
temperatura ambiente y bajo mezcla. Se continué mezclando durante 60 minutos a TA. Se calenté entonces la
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mezcla hasta 80 °C y se mantuvo a esta temperatura durante otros 60 minutos. Se afiadieron nitrato de calcio e
imidazol y se mezclé hasta que ambos materiales estuvieron totalmente disueltos. Se enfrié entonces la mezcla
hasta temperatura ambiente seguido por la adicion de ANCAMINE K54. A la mezcla homogénea se afadieron
burbujas de vidrio y se mezclé durante aproximadamente 30 minutos. A continuacion, se afiadieron microesferas
DUALITE y se mezclé durante 15 minutos proporcionando una pasta blanca homogénea. Los ingredientes se usaron
en las cantidades mostradas en la Tabla 1.

Preparacion de la parte B

La resina base (parte B) de la presente invencién se preparé combinando los ingredientes enumerados en la Tabla 2
en un mezclador mecanico de 2 litros. Durante el proceso de mezcla se mantuvo una temperatura menor de 35 °C
usando enfriamiento con agua. Se mezclaron las resinas epoxidicas EPIKOTE 232, CARDOLITE NC 514 y
CARDOLITE NC 513 con copolimero de etileno propeno (plastificante) durante aproximadamente 30 minutos.
Después de conseguir una mezcla homogénea, se afiadieron las microesferas de vidrio y se mezcloé durante 15
minutos. En una etapa final, se afadieron a la mezcla las microesferas poliméricas y se mezcld hasta
homogeneidad. Estas mezclas eran pastas que tenian una consistencia suave y uniforme. Los ingredientes se
usaron en las cantidades mostradas en la Tabla 2 (B1 y B2).

Preparacion de la composicion amortiguadora de vibraciones (A+B)

Se combinaron las partes A 'y B en una proporcion de A : B de 1 : 2 v/v usando un cartucho de 400 ml, adecuado
para una proporcion de mezcla de B/A 2/1, de “Mixpac”. Se ajusto al cartucho una boquilla de mezcla de tipo MC 13-
18 de MIXPAC (Mixpac Systems, AG, Rotkreuz, Suiza).

Las composiciones de precursor se extrudieron (la velocidad de extrusién fue 40 g/min) sobre un soporte (una
platina de PTFE) y luego se extendieron hasta un grosor de aproximadamente 1,5 mm usando un revestidor de
laboratorio. Las muestras se curaron durante 24 horas a temperatura ambiente seguidas por 2 horas a 100 °C en un
horno. Después de enfriar hasta temperatura ambiente, las muestras se sometieron al procedimiento de prueba de
DMTA descrito antes. Los resultados se presentan en la Tabla 3 (Ej 1).

8. Ejemplo comparativo 1 (C1)

Se prepararon la parte A, parte B y la composicion curada de A + B como se ha descrito antes para el Ejemplo 1 con
la salvedad de que se reemplazé hidroxido de aluminio esférico (APYRAL 24) por las burbujas de vidrio o
microesferas poliméricas.

La composicion de las partes A y B se muestra en las Tablas 1 (A2) y 2 (B3) y las propiedades mecanicas de la
composicion curada se muestran en la Tabla 3 (C1).

Tabla 1: Composicion de la parte A

A1 (% en peso) A2 (% en peso)
JEFFAMINE D230 44 44
EPIKOTE 232 11 11
ANCAMINE K54 12 12
Nitrato de calcio 6 6
1H-imidazol 1 1
“Burbujas de vidrio” 22
“Dualite” 4
APYRAL 24 26
Total 100 100
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Tabla 2: Composicion de la parte B

B1 (% en peso) B2 (% en peso) B3 (% en peso)
EPIKOTE 232 42 42 42
CARDOLITE NC 514 20 20 20
CARDOLITE NC 513 6 6 6
Burbujas de vidrio 20 22
Copolimero de etileno propileno 8 8 8
Dualite 4 2
APYRAL 24 24
Total 100 100 100
Tabla 3: Propiedades mecanicas de las composiciones curadas

Ej 1 Ej2 C1
Composicién A1+ B1 A1+B2 A2 + B3
Maximo del factor de pérdida >0,45 >0,45 >0,45
Tg (°C) 69 80 75
Médulo de Young a 25 °C (MPa) >900 >900 >900
Médulo de Young a 100 °C (MPa) 14 26 7
Méodulo de Young en el maximo del factor de pérdida (MPa) 75 88 48
Amplitud de la temperatura con un factor de pérdida mayor de 0,2 ( °C) 46 40 <40
Densidad (g/cm®) 0,5 0,6 1,1
Resistencia a la compresion a 25 °C (MPa) 15

14




ES 2406 108 T3

Tabla 4: Composicion en % en peso de Ejemplo 1 anterior

Material Partes % en peso
EPIKOTE 232 94,88 31,63
CARDOLITE NC 514 40 13,33
CARDOLITE NC 513 12 4,00
“Burbujas de vidrio” 61,95 20,65
Copolimero de etileno propeno 16 5,33
“Dualite” 12 4,00
JEFFAMINE D230 44,33 14,78
ANCAMINE K54 11,8 3,93
Nitrato de calcio 6,04 2,01
1H-imidazol 1 0,33
Total 300 100
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REIVINDICACIONES

1. Una composiciéon de precursor curable para preparar una composicion amortiguadora de vibraciones que tiene
una densidad menor de 0,9 g/cm3, comprendiendo dicha composicién de precursor

(i) una o mas resinas epoxidicas rigidas,
(ii) una o mas resinas epoxidicas flexibles,
(iii) un primer conjunto de microesferas huecas,

(iv) un segundo conjunto de microesferas huecas, teniendo las microesferas del primer conjunto una composicion
diferente de las microesferas del segundo conjunto y,

un agente de curado que puede reticular las resinas epoxidicas rigida y flexible y en la que las microesferas del
primer conjunto son microesferas organicas, y en la que las microesferas del segundo conjunto son inorganicas.

2. La composicion de precursor de la reivindicacion 1, en la que la resina flexible es una resina aromatica.

3. La composiciéon de precursor de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en la que las
microesferas del primer conjunto tienen un diametro medio de aproximadamente 90 ym a 200 pm.

4. La composicion de precursor de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en la que las
microesferas del segundo conjunto tienen un diametro medio de particulas de aproximadamente 5 pm a
aproximadamente 105 pm vy las particulas del primer conjunto tienen un tamafio medio de particulas de
aproximadamente 90 a 200um.

5. La composicion de precursor de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en la que resina
epoxidica rigida se obtiene de bisfenol A, bisfenol F funcionalizado con epoxi, o de una combinacion de los mismos.

6. La composicion de precursor de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en la que las
microesferas del primer conjunto son organicas y estan presentes en una cantidad de aproximadamente 2 a 8% en
peso.

7. La composiciéon de precursor de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en la que las
microesferas del segundo conjunto son inorganicas y estan presentes en una cantidad de aproximadamente 18 a
aproximadamente 32% en peso.

8. La composicién de precursor de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones anteriores que puede
inyectarse a través de una boquilla de 4 mm en condiciones ambientales y a una presién de 5 x 10° Pa.

9. Una composicion amortiguadora de vibraciones que puede obtenerse curando una composicion de precursor de
acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 8.

10. La composicion amortiguadora de vibraciones de la reivindicaciéon 11 que tiene un médulo de Young de al menos
10 MPA a 100 °C.

11. La composicion amortiguadora de vibraciones de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 9 o 10 que
tiene una amplitud de la temperatura en el maximo del factor de pérdida de al menos 40 °C.

12. La composicion amortiguadora de vibraciones de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 9 a 10 que
tiene un maximo del factor de pérdida de al menos 0,45.

13. Un procedimiento para preparar una composicion amortiguadora de vibraciones, comprendiendo dicho
procedimiento

a) disponer una composicion de precursor de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 10,
b)  poner en contacto la composiciéon de precursor con una superficie,
c) curar la composicién de precursor.

14. Un articulo que comprende la composicion amortiguadora de vibraciones de acuerdo con una cualquiera de las
reivindicaciones 9 a 13.

15. Uso de una composicion de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 9 a 12 para amortiguar
vibraciones en componentes que vibran.
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