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DESCRIPCION
Método para mejorar las propiedades acusticas

Esta invencion se refiere a un método para mejorar las propiedades de amortiguacion acustica de laminas, en
particular para aplicaciéon automovilistica. El procedimiento inventivo comprende las etapas de aplicar, a las laminas,
una composicién sellante acustica esencialmente no acuosa que consiste esencialmente en un componente
polimérico en combinacién con un nivel importante de un plastificador de benzoato y aditivos, que incluyen rellenos,
seguido por tratamiento con calor de las laminas a las que se ha aplicado la composicién sellante.

Se conocen varias tecnologias que apuntan a mitigar las molestias acusticas y han encontrado aplicaciéon comercial
establecida. El estado pertinente de la técnica, y sus limitaciones, consecuentemente se conoce bien. La solicitud de
patente japonesa JP 10237250 describe composiciones de recubrimiento con buenas propiedades aislantes del
sonido que contienen polimeros de cloruro de vinilo en combinacion con una mezcla de plastificadores
convencionales, especialmente ftalato de diheptilo y ftalato de diisononilo, rellenos y aditivos. La solicitud de patente
japonesa JP 10237249 describe composiciones comparables que tienen propiedades aislantes del sonido que
contienen resinas de cloruro de vinilo, plastificadores de ftalato, rellenos, asfalto liquido y adhesivos. La solicitud de
patente japonesa JP 05279623 describe composiciones para aplicacion automovilistica que comprenden
elastdmeros que incorporan polimero de vinilo y bloques de polimero de diolefina y resinas de indeno hidrogenado.
La solicitud de patente RO 100918 pertenece a composiciones de resina epoxi anticorrosivas y que absorben el
sonido preparadas mezclando resina epoxi, butilglicidil y fenilglicidil éteres y brea de alquitran de hulla deshidratada.
La solicitud de patente japonesa JP 03144195 afecta a composiciones para la amortiguacion de la vibracion y la
atenuacion del sonido que contienen una lamina bituminosa y una capa de resina termoestable, opcionalmente
protegida con una capa externa. La capa de resina contiene una resina epoxi y rellenos. El documento WO 99/58597
divulga composiciones de amortiguacion acustica con base de agua que contienen plastisol con base de resina
acrilica en que se incorpora un polimero de pintura reciclado que contiene resina sin curar y plastificadores
convencionales. El documento DE 43 18 712 describe formulaciones de plastisol pulverizable que muestran
propiedades de amortiguacion acustica. Estas formulaciones contienen un nivel importante de una mezcla
reticulable, durante la aplicaciéon, de un polimero de estireno y un nivel importante de un plastificador junto con
rellenos, aditivos reactivos y otros componentes en niveles adictivos que se usan para su funcionalidad establecida
en los limites de las tecnologias de plastisol. Los plastificadores son convencionales. El documento JP 2000-169756
pertenece a recubrimientos automovilisticos conocidos capaces de proporcionar una barrera frente a la corrosion,
dafio mecanico y ruido de alta frecuencia que se originan a partir de diferentes factores del cuerpo del automovil, por
ejemplo, proyecciones de piedras. La tecnologia JP proporciona amortiguacion de alta frecuencia contraria al objeto
de la tecnologia inventiva que busca la amortiguaciéon a baja frecuencia mejorada durante un amplio intervalo de
temperaturas, especialmente de -20 a 50°C. El documento JPH 059355 describe una composicién de plastisol que
consiste en una resina tipo cloruro de vinilo y un plastificador que contiene una cantidad importante de un éster de
acido benzoico de un alquilenglicol C,.15 0 un oxi-alquilenglicol C4.12. La composicion puede usarse como un
recubrimiento en los coches para proporcionar una barrera frente al desconchado y el dafio mecanico que se origina
a partir de diferentes fuentes del cuerpo del automovil. El documento EP-A-0 416 822 divulga composiciones de
plastificador resistente a las manchas que contienen mono- y di-ésteres de 2,2,4-trimetil-1,3-pentanodiol y acidos
benzoicos posiblemente en combinacién con homopolimeros o copolimeros de cloruro de vinilo. Estas
composiciones pueden usarse como cobertores del suelo y cobertores de la pared y se encontré que impartian
propiedades deseables de resistencia a las manchas a los cobertores. Los ésteres pueden usarse también como
lubricantes sintéticos y como fluidos funcionales tales como fluidos de transmision automatica. EI documento EP-A-1
505 104 describe composiciones espumantes que contienen al menos un componente polimérico, por ejemplo, PVC,
al menos un plastificador principal y un isononiléster de acido benzoico por lo que el nivel del plastificador representa
de 10 a 400 partes en peso por 100 partes en peso del polimero. Los ésteres de acido di-benzoico pueden usarse
como plastificadores principales. La composicién de espumado de esta referencia puede usarse para la fabricacion
de cobertores del suelo, cuero sintético y alfombras.

La técnica anterior es, como se muestra anteriormente, diversa, y expresa un deseo permanente de optimizar,
mejorar y mitigar las inconveniencias acusticas, por ejemplo en relacion a la aplicacion automovilistica.

Es un objeto clave de esta invencion proporcionar medios para mejorar las propiedades acusticas de las laminas.

Es otro objeto de esta invencion proporcionar beneficios de amortiguacion del sonido con la ayuda de composiciones
sellantes que contienen plastificador. Aln otro objeto de esta invencién apunta a proporcionar medios capaces de
repartir amortiguacion de sonido superior frente a composiciones sellantes basadas en plastificadores
convencionales. Aln un objeto adicional de esta invencién apunta a amortiguar las inconveniencias acusticas de
bajas frecuencias, normalmente en el intervalo de 100 a 4000 Hz, a temperaturas, por ejemplo, en el intervalo de -
20°C a 50°C. Aun otro objeto de la invencién apunta a mitigar la adsorcion de ruido de baja frecuencia que se origina
desde el cuerpo del automovil. Los anteriores y otros objetos pueden ahora satisfacerse por medio de la tecnologia
inventiva descrita a continuacion.

Las indicaciones de “porcentaje” o “%” usadas en la descripcion significan, a menos que se defina de forma
diferente, “porcentaje en peso”.
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Se ha descubierto actualmente un método para mejorar las propiedades acusticas de las laminas que comprende
una serie de etapas esenciales. En detalle la siguiente secuencia de método esencial se necesita de acuerdo con la
invencion en esta memoria:

(i) Aplicar a las laminas una composicion sellante acustica que consiste esencialmente en:

(a) De 20% a 80% en peso de poli(cloruro de vinilo), opcionalmente en mezcla con polimeros acrilicos y/o resinas
epoxi curadas;

(b) De aproximadamente 5% a 60% en peso de un plastificador de benzoato; y

(c) De 15% a 65% en peso de aditivos que incluyen rellenos, diluyentes organicos, pigmentos y promotores de la
adhesion;

Por lo cual el nivel de agua en la composicién sellante es menor del 2% en peso y la relacion ponderal del
componente polimérico al plastificador total es de 1,2 a 4,0;

(ii) Seguido por un tratamiento con calor de la lamina a la que la composicion sellante se ha aplicado a una
temperatura en el intervalo de 100°C a 220°C durante un periodo de 1 minuto a 2 horas; y

(iii) Enfriar, de una manera conocida per se, las laminas a temperatura ambiente.

El método de esta invencion necesita aplicar a las laminas una composicién sellante acustica. La aplicacion de las
composiciones funcionales similares a una superficie se conoce bien en el dominio de la tecnologia. Como un
ejemplo de dicha aplicacion a las laminas, por ejemplo, superficies metalicas del vehiculo, la composicion sellante
puede pulverizarse en la superficie. Preparatorio a dicho pulverizado del sellante, la superficie puede tratarse
mediante fosfatado por inmersién y electrorecubrimiento. Las laminas se someten posteriormente a un tratamiento
con calor a una temperatura en el intervalo de 100°C a 220°C durante un periodo de 1 minuto a 2 horas,
preferiblemente a una temperatura en el intervalo de 110°C a 190°C durante un periodo de 6 minutos a 90 minutos.
Como un ejemplo real, la superficie (lamina) a la que se ha aplicado el sellante puede moverse a través de zonas de
temperatura secuenciales como sigue: de 20°C a 145°C en 15 minutos, mantenerse a 145°C durante 5 minutos,
calentarse de 145°C a 160°C en 15 minutos seguido por una zona de enfriamiento de 160°C a 125°C en 15 minutos.
La lamina se mantiene a partir de aqui a 125°C durante 10 minutos seguido por enfriamiento a temperatura
ambiente. En la practica, una disposicion de montaje de un coche (fabricacion) puede dividirse en 3 etapas, a saber:
una primera etapa denominada la “planta de fabricacién/taller de carroceria” donde se completa la fabricacion inicial;
la etapa 2 se conoce como el “taller de pintura”; mientras la etapa 3 puede denominase taller de montaje. El sellante
se aplica normalmente a las superficies y se someten a un tratamiento de temperatura en el taller de pintura.
Después del fosfatado por inmersion y el electrorecubrimiento de las superficies, una secuencia de operaciones
puede estar en el orden, por ejemplo, como sigue: sellado de junturas; rectificado y lavado; capa de imprimacion;
rectificadora y lavado, seguido por “capa base” y “capa de recubrimiento”.

Las composiciones sellantes a aplicar a las laminas son no acuosas que contienen un nivel de agua en la
composicion sellante de menos de 2%, preferiblemente menos que 0,5%, lo mas preferiblemente menos que 0,2%.

Las composiciones sellantes para usar en el método de la invencién contienen como un primer componente esencial
un poli(cloruro de vinilo) que esta opcionalmente en mezcla con polimeros acrilicos y/o resinas epoxi curadas que es
compatible con un plastificador para la aplicaciéon en una superficie. Los polimeros pueden estar representados por
homopolimeros y copolimeros. El componente de polimero acrilico puede comprender homo- o copolimeros
derivados de mondmeros que comprenden alquilmetacrilatos y alquilacrilatos. Los restos alquilo en ambas especies,
los metacrilatos y los acrilatos, pueden estar representados por radicales alquilo C1-C+o, mas preferiblemente alquilo
C+-C4. Las resinas epoxi, que se curan durante la aplicaciéon, se basan en: bisfenol A que se ha hecho reaccionar
con epiclorhidrina; o un poliglicol alifatico que se ha hecho reaccionar también con epiclorhidrina. El poliglicol alifatico
preferido puede estar representado por polipropilenglicol. Ambas resinas epoxi pueden hacerse reaccionar con
agentes de curado tales como aminas primarias y secundarias, anhidridos, poliamidas y agentes de curado
cataliticos tales como aminas terciarias, sales de amina, complejos de trifluoruro de boro y boratos de amina. Los
agentes de curado epoxi se afiaden a las composiciones y el curado (reticulado) tiene lugar durante la aplicacion, en
el caso de la aplicacion acustica frecuentemente a temperaturas iguales o mayores que 100°C. Los catalizadores
latentes, tales como el complejo BF3.MEA (trifluoruro de boro monoetilamina) o diciandiamida pueden usarse para
obtener tiempos de vida muy largos, hasta de varios meses. La diciandiamida puede usarse como un agente de
curado adecuado. Las aminas terciarias pueden usarse para acelerar el curado. La seleccidon de resinas epoxi y
agentes de curado puede hacerse de forma rutinaria y el dominio de dichas resinas curadas se conoce
eminentemente bien. EI componente polimérico representa ampliamente del 20% al 80%, mas preferiblemente de
30% al 70% de las composiciones inventivas. En una ejecucion preferida, el componente polimérico puede
representarse mediante una mezcla de, expresada en una base del 100%, de 50-80% de poli(cloruro de vinilo) y del
50-20% del polimero acrilico.
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El plastificador de benzoato puede estar representado por especies conocidas. EI componente plastificador de
benzoato se usa en niveles del 5% al 60%, preferiblemente del 40% al 15% de las composiciones inventivas. Los
plastificadores de benzoato preferidos comprenden especies de mono- y di-benzoato que corresponden a la férmula:

R1C(O)OR:

En donde Rs representa un radical fenilo, R, representa —R3O(O)CR en donde R3 es un radical divalente de la
férmula —R4(OR4)m-, en donde R4 es un radical alquilo que contiene de 2 a 4 atomos de carbono y m representa 0 o
el nimero entero 1 0 2; o R, representa un radical alquilo que contiene de 3 a 21 atomos de carbono. La especie de
plastificador de benzoato individual, por ejemplo, puede usarse en cualquier proporcion (ponderal). En una ejecucion
preferida se usa un plastificador de monobenzoato en una proporcién ponderal de hasta 40% en base al peso total
(100%) de la suma de las especies mono- y di-benzoato.

Los plastificadores de benzoato preferidos son ésteres de dibenzoato, lo mas preferiblemente dibenzoatos de
(propilenglicol)s4, dibenzoatos de (etilenglicol)1s y ésteres de dibenzoato de 2,2,4-trimetil-1,3-pentanodiol. Los
plastificadores de dibenzoato pueden usarse, en realizaciones preferidas, en mezcla con un segundo plastificador
(no benzoato) que incluye ftalatos de bencilo y especies plastificadoras convencionales distintas de los ftalatos de
bencilo. Las proporciones ponderales del segundo plastificador se expresan en relacion al nivel total (benzoato +
segundo plastificador) del plastificador (100%), como sigue:

- Ftalato de bencilo: hasta 50%; y
- Plastificador convencional, distintos de los ftalatos de bencilo: hasta 70%, preferiblemente hasta 40%; y
- Plastificadores de monobenzoato hasta 40%.

Los plastificadores de monobenzoato preferidos pueden representarse por un éster de monobenzoato de un alcohol
C3-C21 y un éster de monobenzoato de 2,2,4-trimetil-1,3-pentanodiol.

Los plastificadores de ftalato de bencilo se conocen bien y han encontrado una amplia aplicacion comercial. Los
ftalatos de bencilo son ftalatos de alquilbencilo en donde la cadena de alquilo, posiblemente ramificada y/o
sustituida, contiene de 2 a 16 atomos de carbono. Ejemplos de otros plastificadores convencionales son ftalatos de
dialquilo tales como ftalato de di(2-etilhexilo), ftalato de di-isononilo, ftalato de di-isodecilo, ftalato de diundecilo,
ftalato de dibutilo, ftalato de dioctilo, ésteres C3-Cos de acido adipico, azelaico, sebacico, trimelitico, citrico y
fosférico, ésteres de alquilo de acidos grasos, ésteres de acido alquilsulfonico de fenoles y triglicéridos epoxidados.
Un plastificador convencional preferido, distinto de los ftalatos de bencilo, puede estar representado por
(etilenglicol),s-di(alcanoato C,-Cz), mas preferiblemente —di(alcanoato C4-C+s). La relacion ponderal del
componente polimérico al componente plastificador total esta en el intervalo de 1,2 a 4,0, preferiblemente de 1,2 a
2,5. En dichas relaciones ponderales, el plastificador se basa en el nivel total de plastificador, es decir, la suma de la
especie benzoato y el segundo plastificador no benzoato.

Las composiciones para usar en el método en esta memoria contienen ademas de 15% a 65% de aditivos, que
incluyen rellenos, diluyentes organicos que incluyen disolventes y ajustadores reolégicos, pigmentos y promotores
de la adhesion. El componente de relleno como tal representa generalmente del 7% al 62%, mas preferiblemente del
10% al 60% de las composiciones. El relleno sirve para, entre otras cosas, aumentar la densidad del recubrimiento y
ademas mejorar la eficacia de amortiguacion. El relleno puede representarse por materiales quimicamente inertes.
Mientras se ejemplifican rellenos inorganicos habituales, se hace sin decir que varios otros, por ejemplo, rellenos
poliméricos compatibles pueden usarse. La suma de los aditivos que no son relleno se usa preferiblemente en
niveles que oscilan de 2% a 15% de la composicion. Los aditivos que no son relleno se usan generalmente para sus
funcionalidades establecidas de la técnica a niveles convencionales de aplicacion. Ejemplos de aditivos que no son
relleno son diluyentes organicos, que incluyen disolventes, y ajustadores reolégicos. Los diluyentes organicos
pueden estar representados por alcanos Cg-Cy, parafinas iso- y normales Cg-C»2, alquilbencenos que tienen de 3 a
21 atomos de carbono en la cadena alquilo y alfa-olefinas con 4 a 21 atomos de carbono y disolventes nafténicos.
Los rellenos adecuados pueden representarse por carbonato de calcio, carbonato de magnesio y 6xidos metalicos
tales como 6xido de zinc, 6xido de calcio, silice y mezclas de los mismos se usan frecuentemente a niveles que
oscilan de 10% a 60%. Los promotores de adhesion y los pigmentos pueden usarse normalmente en cantidades de
0,1 a 5%, preferiblemente de 0,3 a 0,5% para cada uno de los aditivos individuales. Los promotores de adhesién
preferidos pueden ser poliamidoaminas.

Los beneficios de la amortiguacion acustica del método de esta invencién pueden medirse con la barra Oberst como,
por ejemplo, se describe en el método de Renault D45 1809/. Este método se usa para estudiar las propiedades de
amortiguacion de las barras metalicas recubiertas. El recubrimiento consiste en una formulaciéon sellante. Por
propésitos de ensayo comparativos, las laminas a las que el sellante se ha aplicado, que tiene un espesor de 2 mm,
se calientan a 160°C, se mantienen a esa temperatura durante 45 minutos y se enfrian a temperatura ambiente. Las
medidas de ensayo de dichas laminas estan en buena correlacion con las medidas DMTA.
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Se sabe que hay una buena correlacion entre la barra de Oberst y un ensayo DMTA (Analisis Térmico Mecanico
Dinamico). En este ultimo método, la formulacion de plastisol condensado o la formulacion de resina epoxi curada se
estudia sin la barra metdlica. EI cambio en la movilidad molecular interna se mide realmente. Los resultados se
expresan en valores de “tangentes delta” que definen la amortiguacion acustica. La amortiguacion maxima se da a la
temperatura de transicion del cristal (Tg).

Los sellantes adecuados para el uso en el método reivindicado y los sellantes de la técnica anterior se evaluaron por
medio del método DMTA. Los sellantes se condensaron en un molde a 160°C durante 45 minutos para dar asi
muestras que tienen un espesor de 2 mm (milimetros). El ensayo DMTA se hizo marchar bajo las siguientes
condiciones: barridos dinamicos de temperatura entre -100°C y +150°C con una velocidad de calentamiento de
4°C/minuto a una frecuencia constante de 5 Hz (31,4 rad/seg). Los componentes en las composiciones ensayadas
fueron, en partes en peso, como sigue.

Ejemplo 1(c) 2
Poli(cloruro de vinilo) (grado de emulsion) 70 70
Poli(cloruro de vinilo) (grado de extensor) 30 30
Ftalato de diisononilo 50 -
Dibenzoato de dipropilenglicol - 50
Fluido hidrocarbonado desaromatizado 10 10
Carbonato de calcio 30 30
Oxido de calcio 4 4

(c) = comparativa.

Los datos de ensayo, que miden los valores de tangentes delta, fueron como sigue:

Ejemplo Tangentes delta a °C

0 10 20 30 40
1 0,3 0,33 0,38 0,4 0,3
2 0,3 0,65 0,85 0,8 0,35

Los resultados muestran que las tangentes delta, una medida de las propiedades de amortiguacion, es
inesperadamente y significativamente superior para la ejecucion de dibenzoato del método inventivo en comparacion
al de la técnica.

Los sellantes de plastisol de polialquilmetacrilato acusticos que tienen las composiciones enumeradas, en partes en
peso, se ensayaron como se describe para el Ejemplo 1.

Ejemplo 3 (no segun la invencion) 4 (no segun la invencion) (c)
Polimetilmetacrilato (resina de emulsion) (i) 70 70
Polimetilmetacrilato (gota extensora) (ii) 30 30

Dibenzoato de dipropilenglicol 100 -

Ftalato de diisoheptilo - 100

Fluido hidrocarbonado desaromatizado 10 10

Carbonato de calcio 30 30

Oxido de calcio 4 4

i): DEGALANT BM 310, Rohm GmbH & Co. Alemania
()

ii): DEGALANT 8744, Rohm GmbH & Co. Alemania

( )

Los resultados del ensayo DMTA fueron como sigue:
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Ejemplo Tangentes delta a °C

0 10 20 40 60 80
3 (no segun la invencion) 0,6 0,95 1,4 0,65 0,2 0
4 (no segun la invencion) 0,18 0,2 0,22 0,38 1,1 0,25

Los resultados muestran que las propiedades de amortiguacion del sonido del método de dibenzoato de esta
invencion fueron significativamente superiores, en particular en intervalos de temperatura de uso automovilistico
convencional, en comparacion con un plastificador de ftalato. Ademas, los plastificadores de ftalato convencionales
estan sujetos a exudacion que puede mover los valores maximos de tangentes delta, o amortiguacion de sonido
efectivo, fuera del intervalo de temperatura de la aplicacién contemplada.

Otra serie de ensayos comparativos se hicieron marchar asi usando las formulaciones enumeradas (componentes
expresados en partes en peso) para ilustrar los beneficios unidos a la tecnologia reivindicada. Los datos se
generaron como se describe en el Ejemplo 1.

Ejemplo 5(c) 6 (c) 7 8
Polimetilmetacrilato (resina de emulsion) (i) 35 35 35 35
Polimetilmetacrilato (gota extensora) (ii) 15 15 15 15
Poli(cloruro de vinilo) (grado de emulsion) 35 35 35 35
Poli(cloruro de vinilo) (grado de extensor) 15 15 15 15
Ftalato de diisodecilo 75 - - -
Ftalato de isononilbencilo - 75 - -
Dibenzoato de dietilenglicol - - 75 -
Dibenzoato de dipropilenglicol - - - 75
Fluido hidrocarbonado desaromatizado 10 10 10 10
Carbonato de calcio 30 30 30 30
Oxido de calcio 4 4 4 4

Los datos de ensayo, expresados en tangentes delta, fueron como sigue:

Ejemplo Tangentes delta a °C

0 10 20 30 40 50 70
5 0,25 0,25 0,25 0,25 0,25 0,25 0,2
6 0,3 0,3 0,35 0,35 0,4 0,5 0,3
7 0,4 0,7 1,0 0,95 0,6 0,3 0,2
8 0,4 0,7 1,1 1,0 0,7 0,35 0,2

Los resultados confirman las propiedades de amortiguacion significativamente superiores del método inventivo en
comparacion con la tecnologia del estado de la técnica. Es particularmente notable que la tecnologia inventiva
produzca beneficios sobre un amplio intervalo de temperaturas de uso.

Los sellantes acusticos basados en resinas epoxi, que tienen las composiciones enumeradas expresadas en partes
en peso, se ensayaron por rendimiento, en el método de esta invencién, como se describe en el Ejemplo 1.
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Ejemplo 9 (no segun la invencion) 10 (c) (no segun la invencion)
Resina epoxi liquida de bisfenol A 40 40
Resina epoxi liquida de propilenglicol 60 60
Agente de curado de dicianodiamida 10 10
Acelerador de amina terciaria 5 5
Oxido de calcio 15 15
Carbonato de calcio 200 200
Dibenzoato de dipropilenglicol 30 -
Ftalato de diisononilo - 30
Los resultados de ensayo DTMA fueron como sigue:
Ejemplo Tangentes delta a °C

-10 0 10 20 30 70
9 (no segun la invencion) 0,2 0,42 0,55 0,57 0,38 0,26
10 (no segun la invencion) 0,2 0,26 0,33 0,38 0,38 0,26

Los datos de ensayo confirman la superioridad de amortiguacion beneficiosa de la disposicion reivindicada,
particularmente con respecto a condiciones que prevalecen en climas moderados.

El uso acustico beneficioso de plastificadores de dibenzoato o plastificadores de dibenzoato/monobenzoato
mezclados en el método reivindicado se ilustra adicionalmente con la ayuda de ejecuciones especificas como sigue.
Estas composiciones, expresadas en partes en peso, se ensayaron por rendimiento como se describe en el Ejemplo
1.

Ejemplo 11 12 13
Poli(cloruro de vinilo) (grado de emulsion) 70 70 70
Poli(cloruro de vinilo) (grado de extensor) 30 30 30
Dibenzoato de dipropilenglicol 50 50 50
Fluido hidrocarbonado desaromatizado 10 - -
Benzoato de 2-etilhexilo - 15 -
E§ter Fie benzogto de isobutirato de 2,2,4- } } 15
trimetilpentanodiol
Carbonato de calcio 30 30 30
Oxido de calcio 4 4 4
Los datos DMTA fueron como sigue.
Ejemplo Tangentes delta a °C

-10 0 +10 +20 +30 +40
11 0,2 0,3 0,44 0,52 0,54 0,38
12 0,3 0,48 0,72 0,68 0,40 0,36
13 0,2 0,35 0,60 0,68 0,48 0,42

Los datos evidencian los beneficios acusticos asociados al uso del método reivindicado.
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Para proporcionar clasificaciones adicionales de las propiedades de amortiguacion del sonido beneficiosas de la
tecnologia inventiva, el Ejemplo 7 del documento JP-A-2000-169756 se evalud y se compardé con los Ejemplos 1 (c)
y 2 descritos en este documento de patente.

La composicion de acuerdo con la patente japonesa contenia los ingredientes enumerados, expresados en partes en
peso, como sigue.

PVC grado de emulsion 70
PVC extensor 30
Carbonato de calcio 150
Oxido de calcio 30
Dibenzoato de dipropilenglicol 150
Fosfato de tricresilo 150
Diluyente (Exxsol D100) 30
Varios (TiOy; agente espumante; amina; etc.) 24,5
Total 634,5

Los ingredientes en las composiciones comparativas varian, expresados en % en peso, como sigue:

Ingrediente Japonesa Ejemplo 1 Ejemplo 2
PVC 15,8 54 54
Plastificador 47,3 27 -
Relleno 32 18,5 18,5
Di-benzoato 23,5 - 27

Los datos de ensayo comparativo, que miden los valores de tangentes delta, fueron como sigue.

Temperatura °C Japonesa Ejemplo 1 Ejemplo 2
-50 0,2 0 0
-40 0,8 0 0
-30 1,4 0 0
-20 0,7 0 0
-10 0,2 0 0
0 0 0,3 0,3
10 0 0,33 0,65
20 0 0,38 0,85
30 0 0,4 0,8
40 0 0,3 0,35

Estos datos muestran que la tecnologia japonesa no suprime los inconvenientes acusticos a bajas frecuencias,
preferiblemente en el intervalo de 20 a 500 Hz, mas preferiblemente 150 a 250 Hz, a temperatura ambiente contrario
a la tecnologia inventiva.
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REIVINDICACIONES

1. Un método para mejorar las propiedades de amortiguacion acustica de las laminas, particularmente adecuado
para aplicacién automovilistica, que comprende las etapas de:

(I) Aplicar a las laminas una composicion sellante acustica que consiste esencialmente en:

(a) De 20% a 80% en peso de poli(cloruro de vinilo) opcionalmente en mezcla con polimeros
acrilicos y/o resinas epoxi curadas;

(b) De 5% a 60% en peso de un plastificador de benzoato; y

(c) De 15% a 65% en peso de aditivos que incluyen rellenos, diluyentes organicos, pigmentos y
promotores de la adhesion;

Por el que el nivel de agua en la composicion sellante es menor que 2% en peso y la relacion ponderal del
componente polimérico al plastificador total es de 1,2 a 4,0;

(1) Seguido por un tratamiento con calor de la lamina a la que se ha aplicado la composicion sellante a una
temperatura en el intervalo de 100°C a 220°C durante un periodo de 1 minuto a 2 horas; y

(1) Enfriar, de una manera conocida per se, las laminas a temperatura ambiente.

2. El método segun la reivindicacion 1 en donde el poli(cloruro de vinilo) que esta opcionalmente en mezcla con
polimeros acrilicos y/o resinas epoxi curadas representa del 30% al 70% en peso y el plastificador de benzoato
representa del 40% al 15% en peso.

3. El método segun las reivindicaciones 1 y 2 en donde el polimero acrilico se selecciona de homopolimeros o
copolimeros de alquilmetacrilatos y alquilacrilatos en donde los radicales alquilo en los metacrilatos y en los acrilatos
se representan por cadenas de carbono C+-C1o, preferiblemente C4-Ca.

4. El método segun la reivindicacion 1 en donde el plastificador de benzoato se representa mediante un dibenzoato
seleccionado del grupo de (propilenglicol)s-dibenzoato, (etilenglicol)x-dibenzoato, en donde x es un nimero entero de
1 a 4, éster de dibenzoato de 2,2,4-trimetil-1,3-pentanodiol y mezclas de los mismos.

5. El método segun la reivindicacion 1 por el que el tratamiento con calor se aplica a una temperatura en el intervalo
de 110°C a 190°C durante un periodo de 6 minutos a 90 minutos.

6. El método segun las reivindicaciones 1 y 4 en donde el plastificador de benzoato se usa en combinacién con
hasta 50% en peso, expresado en relacion al nivel total de plastificador (100%) de un plastificador de ftalato de
bencilo.

7. El método segun las reivindicaciones 1 y 4 en donde el plastificador de benzoato se usa en combinacién con
hasta 70% en peso, expresado en relacion al nivel total de plastificador (100%) de un plastificador convencional
distinto de un plastificador de ftalato de bencilo.

8. El método segun las reivindicaciones 1 y 4 en donde el plastificador de dibenzoato se usa en combinacion de
hasta 40% en peso, expresado en relacion al nivel total de plastificador (100%) de un éster de monobenzoato de un
alcohol C3-C;1 0 de un 2,2,4-trimetil-1,3-pentanodiol.

9. El método segun las reivindicaciones 1 y 4 en donde el plastificador de benzoato se usa en combinacién con
hasta 40% en peso, expresado en relacion al nivel total de plastificador (100%) de (etilenglicol),-s-di(alcanoato C»-
C).

10. El método segun la reivindicacion 1 que contiene de 2% a 15% en peso de aditivos distintos de los rellenos, en
particular diluyentes organicos seleccionados del grupo de alcanos Cg-C;, parafinas Cgs-Cz iso- y normales,
disolventes nafténicos y alquilbencenos que tienen de 3 a 21 atomos de carbono en la cadena alquilo y alfa-olefinas
con 4 a 21 atomos de carbono y de 7% a 62% en peso de un relleno seleccionado del grupo de carbonato de calcio,
carbonato de magnesio y 6xidos metalicos tales como silice, 6xido de zinc, 6xido de calcio y mezclas de los mismos.

11. El método segun las reivindicaciones 1y 9 en donde el poli(cloruro de vinilo) se mezcla con el polimero acrilico a
una mezcla que contiene de 50-80% en peso de poli(cloruro de vinilo), expresado en una base de 100%, y de 50-
20% en peso del polimero acrilico.

12. El método segun las reivindicacion 1 en donde la relacién ponderal del poli(cloruro de vinilo) que esta
opcionalmente en mezcla con polimeros acrilicos y/o resinas epoxi curadas al plastificador total esta en el intervalo
de1,2a25.
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