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DESCRIPCION
Composiciéon de amortiguacion de caucho liquido
Antecedentes de la invencion

Esta invencion se refiere a composiciones basadas en elastomeros naturales y/o sintéticos que contienen dobles
enlaces olefinicos que tienen propiedades de amortiguacion acustica en estado vulcanizado.

Los fabricantes de vehiculos, maquinas y electrodomésticos utilizan paneles de pared muy delgada en la fabricacion
para reducir el peso y el tamafio de los articulos fabricados. Las piezas mecanicamente méviles o los motores de
operacion inevitablemente hacen vibrar estos paneles de pared delgada. Las vibraciones se propagan en forma de
sonido trasmitido por sélidos a través del vehiculo, la maquina o el electrodoméstico, y pueden irradiarse al aire en
lugares remotos. Para reducir esa radiacion de sonido, estos paneles suelen estar equipados con forros que
amortiguan el sonido.

Los fabricantes de vehiculos utilizan diversas tecnologias para amortiguar las vibraciones en las estructuras de
carroceria de los vehiculos con el fin de reducir el ruido en el habitaculo de los vehiculos. Una solucién convencional
es el uso de almohadillas de amortiguacién de asfalto, que comprenden mezclas de betun y cargas, instaladas
manualmente y unidas térmicamente a la lamina de metal que compone las estructuras de la carroceria del vehiculo.
Esto es dificil, consume mucho tiempo y requiere mucha mano de obra, y puede introducir suciedad y contaminantes
en el taller de pintura de la carroceria del vehiculo, lo que produce defectos en el acabado de la pintura; ademas, las
laminas de asfalto son fragiles y tienden a separarse del panel a bajas temperaturas.

Actualmente, los revestimientos de pelicula gruesa preparados a partir de otros sistemas de polimeros estan siendo
disefados y utilizados para reemplazar las almohadillas de amortiguacion de asfalto fundidas. Aunque estas son
mejoras en las almohadillas de amortiguacion de asfalto, no estan exentas de problemas. Se han desarrollado
emulsiones acrilicas, de acetato de polivinilo y de etileno/acetato de vinilo a base de agua, que contienen cargas, y
se pueden pulverizar sobre las piezas de chapa con el grosor del forro requerido. Sin embargo, tienen las
desventajas de que el agua, con revestimientos suficientemente gruesos, no se puede eliminar con la rapidez
suficiente para procesar los volumenes industriales de manera eficiente, y los revestimientos se pueden agrietar y
encoger dando como resultado un rendimiento de amortiguacion menos consistente.

Se han usado revestimientos de pelicula gruesa que usan composiciones de plastisol sélido con casi el 100 % de
polimeros sélidos en un intento de eliminar el contenido volatil. Sin embargo, los compuestos amortiguadores de
sonido de plastisol no se reticulan de manera fiable y se vuelven blandos y pierden rigidez a temperaturas elevadas.
Esto hace que el rendimiento de amortiguacion del sonido sea mas bajo.

Las composiciones basadas en epoxi generalmente consisten en resinas epoxidicas flexibles y resinas epoxidicas
rigidas. El coste de las resinas epoxidicas flexibles suele ser alto, y el coste de curado también tiende a ser alto. El
curado de un revestimiento epoxi con un reticulador latente requiere un minimo de 160 °C a la velocidad de la linea
de produccién de un automovil.

En un esfuerzo por reducir la complejidad de vehiculos, maquinas y electrodomésticos, y por lo tanto disminuir los
costes de fabricacion, se han intentado composiciones de amortiguacion de sonido de polibutadieno liquido de baja
viscosidad pulverizables que contienen un agente de vulcanizaciéon de azufre que permiten la aplicacion robdtica en
lugares precisos a temperatura ambiente o solo temperatura ligeramente elevada. Sin embargo, todavia existe la
necesidad de composiciones que proporcionen una mejor amortiguacién del sonido a la vez que eviten los
inconvenientes descritos anteriormente.

Sumario de la invencién

Esta invencidn se refiere a composiciones pulverizables de baja viscosidad que tienen propiedades de
amortiguacion acustica en estado vulcanizado y que estan basadas en elastémeros naturales y/o sintéticos que
contienen dobles enlaces olefinicos (cauchos). En particular, esta invencién es una composicion de amortiguacion
acustica mejorada que comprende un elastébmero liquido que tiene dobles enlaces olefinicos, un agente de
vulcanizacion, una carga y un compuesto fendlico estéricamente impedido. En diversas realizaciones, el compuesto
fenodlico estéricamente impedido estara presente en una cantidad del 5-25 %, y en algunas realizaciones, del 9 % al
18 % en peso de la composicion. En otras realizaciones, el compuesto fendlico estéricamente impedido tendra un
punto de fusién dentro del intervalo de 60 °C a 250 °C. En realizaciones adicionales, el compuesto fendlico
estéricamente impedido tendra un peso molecular de 300 g/mol o0 menos (pero no de 0).

La invencion se refiere ademas a métodos de preparacion y uso de composiciones de amortiguacion acustica de
polibutadieno liquido de baja viscosidad pulverizables que contienen un agente de vulcanizacion de azufre que
permite la aplicacidon robodtica a temperatura ambiente o a temperatura ligeramente elevada, que comprende las



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

ES 2678 199 T3

composiciones descritas en el presente documento y articulos de fabricacion que tienen un revestimiento de una
composicion como se describe en la presente memoria, estando dicho revestimiento en un estado vulcanizado.

Es un objeto de la invencién proporcionar una composicion de amortiguacién acustica que comprenda (A) al menos
un elastomero liquido, (B) un agente de vulcanizacion y (C) del 9 al 18 % en peso de un fenol estéricamente
impedido que tenga un punto de fusion en un intervalo de 60 °C a 250 °C.

Es un objeto de la invencion proporcionar una composiciéon de amortiguacion acustica en la que el fenol
estéricamente impedido tiene un peso molecular de 300 g/mol o menos, pero no de 0.

Es un objeto de la invencion proporcionar una composicion de amortiguacion acustica en la que el al menos un
elastdbmero liquido se selecciona del grupo que consiste en polibutadienos, polibutadienos funcionalizados y
copolimeros de estireno butadieno.

Es un objeto de la invencién proporcionar una amortiguacion acustica en la que el agente de vulcanizacion se
prepara a partir de i) polvo de azufre, ii) acelerador organico, vy iii) 6xido metalico.

Es un objeto de la invencion proporcionar una composiciéon de amortiguacion acustica en la que el fenol
estéricamente impedido tiene una estructura correspondiente a la Férmula I:

OH
R‘\< 3 =\ /
\ {
R2 R4 0

en la que R" R% R y R®, independientemente entre si, son un grupo alquilo de C1 a Cqg, ¥ R® es un grupo
hidrocarburo o un grupo t|o Es un obJeto adicional de la invencion proporcionar una composicion de amortiguacion
acustica en la que R" R? R* y R’ se selecmonan independientemente del grupo que consiste en metilo, etilo, n-
butilo, terc-butilo y grupos nonilo y R® se selecciona del grupo que consiste en metileno, tio, butilideno y
metiletilideno.

Es un obJeto ad|C|onaI de la invencioén proporcionar una composicion de amortiguacion acustica en la que al menos
uno de R', R?, R* y R® comprende un grupo alquilo de C4 a C2, y esta situado en posicion 2 o 6 en al menos un
anillo del compuesto de fenol estéricamente impedido. Es un objeto adicional de la invencion proporcionar una
composicion de amortiguacién acustica en la que el grupo alquilo de C4 a C12 esta situado en posicién 2 o 6 en al
menos uno de los anillos del compuesto de bisfenol, es decir, el sustituyente alquilo C4 a C12 es adyacente a un
sustituyente OH en un anillo fendlico. Es un objeto mas de la invencién proporcionar una composicion de
amortiguacion acustica en el que el grupo alquilo de C4a C12 es un grupo terc-alquilo.

Es un objeto de la invencién proporcionar una composicién de amortiguacién acustica en la que el fenol
estéricamente impedido se selecciona del grupo que consiste en 2,2'-metilen-bis-(4-metil-6-terc-butifenol), 4,4'-tiobis
(2-terc-butil-5-metilfenol), 4,4'-tiobis-6-(t-butil-m-cresol), 4,4'-butiliden-bis (6-t-butil-m-cresol), 4,4'-(1-metiletiliden) bis
[2-(1,1-dimetiletil) fenol, 2,2'-metilenbis (4-metil-6-nonil) fenol, 2,2'-metilen-bis (6-terc-butil-4-metilfenol), 2,2'-tiobis (4-
metil-6-terc-butilfenol) y 4,4'-tiobis (2-terc-butil-5-metilfenol).

También es un objeto de la invencién proporcionar una composicion de amortiguacion acustica que comprende
(A) al menos un elastdomero liquido,
(B) un agente de vulcanizacion, y
(C) del 5 al 25 % en peso de un bisfenol estéricamente impedido que tiene un punto de fusién en un
intervalo de 60 °C a 250 °C, en el que adyacente a al menos un miembro del anillo que tiene un
sustituyente OH dicho bisfenol estéricamente impedido comprende un segundo miembro del anillo que tiene
un sustituyente terc-alquilo.

Descripcion detallada de la invencion

Dentro de esta memoria descriptiva y de las reivindicaciones, un fenol estéricamente impedido significa un

compuesto fendlico con sustituyentes en el anillo fendlico lo suficientemente grandes como para prevenir o retardar
la reaccion del grupo hidroxilo, en comparacion con un anillo fendlico similar en ausencia de los sustituyentes.
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En diversas realizaciones, los compuestos fendlicos estéricamente impedidos seran compuestos de bisfenol y
tendran una estructura correspondiente a la Formula I:

en la que R' R% R* y R®, independientemente entre si, son un grupo alquilo de C1 a Cq2, ¥ R es un grupo
hidrocarburo o un grupo tio. En algunas realizaciones, R' R?% R* y R” se seleccionan independientemente del grupo
que consiste en grupos metilo, etilo, n-butilo, terc-butilo y nonilo. En algunas realizaciones R® se selecciona del
grupo que consiste en metileno, tio, butilideno y metiletilideno. En algunas realizaciones, al menos uno de R1, Rz, R*
y R’ comprende un grupo alquilo de C4 a C42, deseablemente un grupo terc-alquilo, y esta situado en posicién 2 o 6
sobre al menos uno de los anillos del compuesto de bisfenol, es decir, el sustituyente alquilo de C4 a Cq2 es
adyacente a un sustituyente OH en un anillo fendlico.

Los compuestos ejemplares incluyen 2,2'-metilen-bis-(4-metil-6-terc-butifenol), 4,4'-tiobis (2-terc-butil-5-metilfenol),
4 ,4'-tiobis-6-(terc-butil-m-cresol), 4,4'-butiliden-bis (6-terc-butil-m-cresol), 4,4'-(1-metiletiliden) bis [2-(1,7-dimetiletil)
fenol y 2,2'-metilenbis (4-metil-6-nonil) fenol. Otros ejemplos de compuestos incluyen 2,2'-metilen-bis (6-terc-butil-4-
metilfenol) con un intervalo de fusion de 127 °C a 129 °C; 2,2'-tiobis (4-metil-6-terc-butil fenol) con un intervalo de
fusion de 83 °C a 85 °C; y 4,4'-tiobis (2-terc-butil-5-metilfenol) con un intervalo de fusion de 160 °C a 164 °C.

El rendimiento de amortiguacion favorable se obtiene a partir de composiciones de amortiguacion acustica que
comprenden cauchos sintéticos en estado vulcanizado cuando dichas composiciones se potencian mediante una
cantidad de un compuesto fendlico estéricamente impedido que oscila del 9 % al 18 % en peso de la composicion
total. Esta cantidad puede ser cualquier cantidad o intervalo de cantidades dentro de ese intervalo. En diversas
realizaciones, el limite inferior de este intervalo puede ser del 9 % en peso al 15 % en peso, del 10 % en peso al
14 % en peso, del 11 % en peso al 13 % en peso, o del 12 % en peso al 15 % en peso; el limite superior de este
intervalo puede ser del 18 % en peso al 12 % en peso, del 17 % en peso al 13 % en peso, o del 16 % en peso al
14 % en peso.

En diversas realizaciones, el intervalo del punto de fusién para los fenoles estéricamente impedidos sera cualquier
temperatura o intervalo de temperaturas de 60 °C a 250 °C. En diversas realizaciones, el limite inferior de este
intervalo puede ser de 60 °C a 240 °C, de 70 °C a 230 °C, de 80 °C a 220 °C, de 90 °C a 210 °C, de 100 °C a
200 °C, 90 °C a 190 °C, 100 °C a 180 °C, 110 °C a 170 °C, 120 °C a 160 °C, 130 °C a 150 °C, 0 135 °C a 145 °C; el
limite superior de este intervalo puede ser de 250 °C a 70 °C, de 240 °C a 80 °C, de 230 °C a 90 °C, de 220 °C a
100 °C, de 210 °C a 11 °C, de 200 °C a 120 °C, 190 °C a 130 °C, 180 °C a 140 °C, 170 °C a 150 °C, o 165 °C a
160 °C.

Otro componente adecuado que se encuentra que potencia las propiedades de amortiguacion para la composicion
es el aluminosilicato de magnesio hidratado cristalino acicular. En algunas realizaciones, el agente potenciador de la
amortiguacion incluira la combinacion de un compuesto fendlico impedido y un aluminosilicato de magnesio
hidratado cristalino acicular.

Cuando esta presente, el agente potenciador de la amortiguacion total estara en una cantidad del 3 % en peso al
30 % en peso de la composicién total. En otra realizacion, el agente potenciador de la amortiguacion total estara
presente en una cantidad del 5 % en peso al 20 % en peso de la composicion total.

Los elastomeros adecuados son liquidos y tienen dobles enlaces olefinicos. Los ejemplos incluyen polibutadieno no
funcionalizado, en particular los 1,4- y 1,2-polibutadienos; poliisobutilenos; copolimeros de butadieno-estireno; y
copolimeros de butadieno-acrilonitrilo. En algunas realizaciones, estos elastémeros se funcionalizan con grupos
hidroxilo, carboxilo, anhidrido de acido carboxilico y/o epoxi. Una funcionalidad preferida es el grupo carboxilo. Se
pueden usar combinaciones de elastomeros funcionalizados y no funcionalizados. Una relacién en peso preferida de
elastdmeros no funcionalizados a funcionalizados oscila de 5:1 a 4:1. El peso molecular promedio en peso de estos
polimeros liquidos normalmente es de 20.000 o menos; en otra realizacion, el peso molecular promedio en peso
puede ser cualquier peso o intervalo de peso de 900 a 10.000. En una realizacion adicional, también pueden
afnadirse a la composicidon copolimeros de estireno y butadieno que tienen un peso molecular promedio en peso de
60.000 o menos.

La proporciéon de caucho liquido en toda la composicién depende de la reologia deseada de la composicién no
curada y las propiedades de amortiguacién mecanica y acustica deseadas de la composicion curada. Por lo general,
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cuanto mayor sea la cantidad de caucho liquido presente, mas viscosa sera la composicién, pero también mayores
seran las propiedades de amortiguacién. La proporciéon de caucho liquido o elastémero normalmente oscila dentro
del intervalo del 5 % en peso al 50 % en peso de la composicion total, y puede ser cualquier porcentaje en peso o
intervalo de porcentajes en peso dentro de ese intervalo. En diversas realizaciones, el limite inferior de este intervalo
puede ser cualquier porcentaje en peso del 5 % en peso al 45 % en peso, del 10 % en peso al 40 % en peso, del
15 % en peso al 35 % en peso o del 20 % en peso al 30 % en peso; el limite superior del intervalo puede ser
cualquier porcentaje en peso del 50 % en peso al 10 % en peso, del 45 % en peso al 15 % en peso, del 40 % en
peso al 20 % en peso o del 35 % en peso al 25 % en peso.

Un agente de vulcanizacion adecuado es una combinacion de i) polvo de azufre, ii) aceleradores organicos, v iii)
oxido metalico. Los aceleradores organicos adecuados incluyen mercaptobenzotiazol, ditiocarbamato, disulfuro de
dibenzotiazol, sulfenamida y disulfuro de tiuram. Los 6xidos metalicos adecuados son 6xido de zinc y 6xido de
calcio, aunque otros 6xidos metalicos también funcionan como aceleradores. El contenido de polvo de azufre estara
presente en cualquier cantidad o intervalos de cantidades del 3 % en peso al 15 % en peso. En diversas
realizaciones, el limite inferior del contenido de polvo de azufre variara del 3 % en peso al 14 % en peso, del 4 % en
peso al 13 % en peso, del 5 % en peso al 12 % en peso, del 6 % en peso al 11 % en peso, del 7 % en peso al 10 %
en peso o del 8 % en peso al 9 % en peso; el limite superior del contenido de polvo de azufre variara del 15 % en
peso al 4 % en peso, del 14 % en peso al 5 % en peso, del 13 % en peso al 6 % en peso, del 12 % en peso al 7 %
en peso, del 11 % en peso al 8 % en peso o del 10 % en peso al 9 % en peso. El agente de vulcanizacion total
estara presente en la composicion en cualquier cantidad o intervalos de cantidades del 5 % en peso al 20 % en
peso. En diversas realizaciones, el limite inferior del agente de vulcanizacion total variara del 5 % en peso al 18 %
en peso, del 7 % en peso al 18 % en peso, del 9 % en peso al 16 % en peso, del 11 % en peso al 14 % en peso; el
limite superior del agente de vulcanizacion total variara del 20 % en peso al 7 % en peso, del 18 % en peso al 9 %
en peso, del 16 % en peso al 11 % en peso, o del 14 % en peso al 13 % en peso.

Las cargas adecuadas se pueden seleccionar entre una pluralidad de materiales, y particularmente entre carbonatos
de calcio molidos o precipitados. Otras cargas adecuadas incluyen materiales en escamas, tales como mica, talco y
grafito. Si se usa grafito como carga, un tamafo de particula adecuado es de 30 a 300 micrémetros, o de 40 a 150
micrometros. Otras cargas adecuadas incluyen microesferas de vidrio huecas, microesferas de plastico expandibles
huecas basadas en copolimeros de cloruro de polivinilideno o copolimeros de acrilonitrilo, y grafitos expandibles. Las
cargas estaran presentes en la composicion en cualquier cantidad o intervalos de cantidades entre el 35 % en peso
y el 60 % en peso de la composicion total. En diversas realizaciones, el limite inferior de este intervalo sera del 35 %
en peso al 55 % en peso, o del 40 % en peso al 50 % en peso; el limite superior de este intervalo sera del 60 % en
peso al 40 % en peso, o del 55 % en peso al 45 % en peso.

En algunas realizaciones, la composicion también comprendera un aceite extendedor. Los aceites extendedores
adecuados incluyen aceite de ricino, aceite de colza y aceite de soja. Normalmente, los aceites extendedores
estaran en la composiciéon en cualquier cantidad o intervalo de cantidades del 3 % en peso al 20 % en peso de la
composicién total. En diversas realizaciones, el limite inferior de este intervalo sera del 3 % en peso al 18 % en
peso, del 7 % en peso al 14 % en peso o del 10 % en peso al 12 % en peso; el limite superior de este intervalo sera
del 20 % en peso al 5 % en peso, del 18 % en peso al 7 % en peso, o del 15 % en peso al 11 % en peso.

En realizaciones adicionales, la composicion también puede incluir uno 0 mas agentes de expansién, espesantes de
reologia o combinaciones de cualquiera de ellos. Un espesante reoldgico adecuado es silice pirégena, aunque se
pueden usar otros espesantes reoldgicos conocidos en la técnica. Un agente de soplado fisico adecuado es el que
se vende con el nombre comercial EXPANCEL 092-DU-120.

Ejemplos

Para los fines de esta invencion, la "amortiguacion acusticamente efectiva" o la "amortiguacion de vibraciones" se
considera una amortiguaciéon acustica trasmitida por sélidos que provoca una disminucion en el sonido de tambor
que surge de la vibracién de las estructuras de chapa metalica.

Las propiedades de amortiguacion acustica de las composiciones inventiva y comparativa en los ejemplos se
midieron para los factores de pérdida compuesta de acuerdo con el método de prueba SAE J1637 de la Sociedad de
Ingenieria Automotriz (METODO OBERST). Los factores de pérdida compuesta muestran la capacidad de reducir el
sonido transmitido estructuralmente y representan la cantidad de energia relacionada con la vibracion que absorbe
un material en particular a una temperatura determinada. Los factores de pérdida se miden cuando las temperaturas
de prueba varian de -20 °C a 60 °C; son mas bajos a las temperaturas mas bajas, aumentan hasta un maximo a una
temperatura especifica, y luego disminuyen, las mediciones crean un perfil en forma de campana. Los factores de
pérdida se basan en una escala lineal de 0 a 1, en el que 0 es un panel de acero no amortiguado y 1 es un panel de
acero en teoria perfectamente amortiguado (sin vibracion). Cuanto mayor es el factor maximo de pérdida compuesta
(del perfil en forma de campana), mas eficaz es el material para amortiguar el sonido. En las siguientes tablas, el
factor de pérdida compuesta se conoce como factor de pérdida, con el valor maximo registrado.



10

15

20

ES 2678 199 T3

Los vehiculos de prueba eran paneles de acero recubiertos con composiciones curadas de acuerdo con la presente
invencién o con composiciones comparativas. Las composiciones se mezclaron en un mezclador de velocidad
FlackTek hasta que se convirtieron en una pasta homogénea. A menos que se indique lo contrario, todas las
composiciones se prepararon a temperatura ambiente. Después de mezclar, las composiciones se retiraron, se
revistieron sobre los paneles de acero y se curaron. Los factores de pérdida compuesta se midieron y calcularon en
la frecuencia de resonancia del Modo 3 a partir de temperaturas entre -20 °C y 60 °C.

La Tabla 1 registra los componentes y propiedades de muestras comparativas en las que se usa el producto de
reaccion de 4-metilfenol con diciclopentadieno e isobutileno como agente potenciador. Este producto de reaccion
tiene un peso molecular de aproximadamente 650 g/mol. Los datos muestran que este compuesto, presente en
cantidades del 0,5 % en peso al 25 % en peso, da factores de pérdida de entre 0,101 y 0,130, con los factores de
pérdida mas bajos, es decir, peor rendimiento, al 9,00 y al 18,00 % en peso de fenol impedido.

TABLA 1 EJEMPLOS COMPARATIVOS CANTIDAD DE COMPONENTES EN PESO POR
CIENTO
Descripcion de componentes Ej. A Ej. B Ej.C Ej.D Ej. E

POLIMEROS ELASTOMERICOS
polibutadieno MW 1000 15,57 18,00 18,00 18,00 18,00
polibutadieno con grupo carbonilo activo MW 1700 3,00 4,00 4,00 4,00 4,00

AGENTE DE VULCANIZACION
Azufre 5,50 9,90 9,90 9,90 9,90
Ditiocarbamato de dibencilo de zinc 0,75 0,44 0,44 0,44 0,44
2-mercapto benzotiazol de zinc 0,50 1,50 1,50 1,50 1,50
oxido de zinc 0,19 0,20 0,20 0,20 0,20
Oxido de calcio 2,00 2,00 2,00 2,00 2,00

FENOLES IMPEDIDOS
Producto de reaccion de 4-metilfenol con 0,50 5,00 9,00 18,00 25,00
diciclopentadieno e isobutileno
CARGAS
Carbonato de calcio 13,85 20,58 20,58 20,58 13,58
carbonato de calcio recubierto con estearato 20,74 0,00 0,00 0,00 0,00
grafito 15,00 28,00 24,00 15,00 15,00
esferas de vidrio huecas 2,00 1,00 1,00 1,00 1,00
ACEITE EXTENDEDOR
aceite de soja 18,50 8,88 8,88 8,88 8,88
ADITIVOS

silice pirégena 1,70 0,50 0,50 0,50 0,50
agente de expansion

FACTOR DE PERDIDA MAXIMO 0,105 0,130 0,101 0,104 0,121
TEMPERATURA EN °C AL FACTOR DE PERDIDA 10,3 30,0 30,0 30,0 30,0
MAXIMO

La Tabla 2 registra los componentes y propiedades de las muestras en las que el agente potenciador es el fenol
impedido 2,2-metilen-bis-(4-metil-6-terc-butilfenol). Los datos muestran que los factores de pérdida mas altos, 0,156
y 0,185, se alcanzan cuando la cantidad de fenol impedido esta en el 9,9 % en peso y el 18,02 % en peso. Se
obtienen factores de pérdida mas bajos al 5 % en peso y al 25 % en peso, lo que indica que hay un intervalo 6ptimo
para que el nivel de fenol impedido en una composicion obtenga los factores de pérdida mas altos para esa
composicion.

TABLA 2 EJEMPLOS CANTIDAD DE COMPONENTES EN PESO POR CIENTO
Descripcién de componentes Ej. 1 Ej. 2 Ej. 3 Ej. 4
POLIMEROS ELASTOMERICOS
polibutadieno MW 1000 18,00 17,79 16,21 18,00
polibutadieno con grupo carbonilo MW 1700 4,00 3,96 3,60 4,00
AGENTE DE VULCANIZACION
Azufre 9,90 9,90 9,01 9,90
Ditiocarbamato de dibencilo de zinc 0,44 0,44 0,40 0,44
2-mercapto benzotiazol de zinc 1,50 1,49 1,35 1,50
Oxido de zinc 0,20 0,20 0,18 0,20
Oxido de calcio 2,00 1,98 1,80 2,00
FENOLES IMPEDIDOS
2,2-metilen-bis-(4 metil-6-terc-butilfenol) 5,00 9,90 18,02 25,00
CARGAS
Carbonato de calcio 20,58 14,85 13,50 13,58
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TABLA 2 EJEMPLOS CANTIDAD DE COMPONENTES EN PESO POR CIENTO
Descripcion de componentes Ej. 1 Ej. 2 Ej. 3 Ej. 4
grafito 28,00 29,70 27,03 15,00
esferas de vidrio huecas 1,00 1,00 0,90 1,00
ACEITE EXTENDEDOR
aceite de soja 8,88 8,79 8,00 8,88
ADITIVOS
silice pirégena 0,50 0,00 0,00 0,50
FACTOR DE PERDIDA MAXIMO 0,125 0,156 0,185 0,121
TEMPERATURA EN °C AL FACTOR DE PERDIDA 25,0 26,0 20,1 30,0
MAXIMO

La Tabla 3 registra los componentes y propiedades de las muestras en las que los agentes potenciadores son los
fenoles impedidos 4,4'-tiobis (2-terc-butil-5-metilfenol) y 2,2'-tiobis (4-metil-6-terc-butil fenol). Los datos muestran que
los factores de pérdida mas altos se alcanzan cuando la cantidad de fenol impedido esta presente entre
aproximadamente el 9 % en peso y aproximadamente el 18 % en peso. Se obtienen factores de pérdida inferiores
fuera de este intervalo al 5 % en peso y al 25 % en peso, lo que indica que hay un intervalo 6ptimo para que el nivel

de fenol impedido en una composicion obtenga el factor de pérdida mas alto para esa composicion.

TABLA 3 EJEMPLOS CANTIDAD DE COMPONENTES EN PESO POR CIENTO
DESCRIPCION DE COMPONENTES Ej.5 | Ej.6 | Ej.7 | Ej.8 | Ej.9 Ej. Ej. Ej.
10 11 12

POLIMEROS ELASTOMERICOS

polibutadieno MW 1000 18,00 | 16,12 | 16,12 | 18,00 | 18,00 | 16,12 | 16,12 | 18,00

polibutadieno con grupo carbonilo MW 1700 4,00 3,59 3,59 4,00 4,00 3,59 3,59 4,00
AGENTE DE VULCANIZACION

Azufre 990 | 8,97 | 8,97 | 9,90 | 9,90 8,97 8,97 9,90

Ditiocarbamato de dibencilo de zinc 0,44 0,40 0,40 0,44 0,44 0,40 0,40 0,44

2-mercapto benzotiazol de zinc 1,50 | 1,35 | 1,35 | 1,50 | 1,50 | 1,35 1,35 1,50

oxido de zinc 0,20 | 0,18 | 0,18 | 0,20 | 0,20 0,18 0,18 0,20

Oxido de calcio 2,00 1,79 1,79 | 2,00 | 2,00 1,79 1,79 2,00

FENOLES IMPEDIDOS
4,4'-tiobis (2-terc-butil-5-metilfenol) 500 | 9,00 | 17,94 | 25,00 | 0,00 0,00 0,00 0,00
2,2'-tiobis (4-metil-6-terc-butilfenol) 0,00 | 0,00 | 0,00 | 0,00 | 5,00 9,00 | 17,94 | 25,00
CARGAS

Carbonato de calcio 20,58 | 20,94 | 13,45 | 13,58 | 20,58 | 20,94 | 13,45 | 13,58

grafito 28,00 | 28,40 | 26,90 | 15,00 | 28,00 | 28,40 | 26,90 | 15,00

esferas de vidrio huecas 1,00 0,90 0,90 1,00 1,00 0,90 0,90 1,00

ACEITE EXTENDEDOR
aceite de soja 888 | 7,96 | 7,96 | 888 | 8,88 7,96 7,96 8,88
ADITIVOS

silice pirégena 0,50 | 045 | 0,45 | 050 | 0,50 | 0,45 | 0,45 | 0,50
FACTOR DE PERDIDA MAXIMO 0,137 | 0,150 | 0,258 | 0,106 | 0,122 | 0,135 | 0,152 | 0,130

TEMPERATURA EN °C AL FACTOR DE | 350 | 40,0 | 39,9 | 40,0 | 25,0 30,0 12,3 15,0

PERDIDA MAXIMO

También se descubrié que a medida que aumentaba la temperatura del intervalo de fusiéon del compuesto fendlico
impedido, el factor de pérdida compuesta del compuesto amortiguador del sonido aumentaba inesperadamente.

Estos hallazgos se resumen en la Tabla 4.

TABLA 4

FENOL IMPEDIDO INTERVALO DE FUSION | FACTOR DE PERDIDA COMPUESTA
2,2'-tiobis (4-metil-6-terc-butilfenol) 83-85 °C 0,152

2,2'-metilenbis (6-terc-butil-4-metil-fenol) 127-129 °C 0,185

4,4'-tiobis (2-terc-butil-5-metilfenol) 160-164 °C 0,258
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REIVINDICACIONES
1. Una composicién de amortiguacion acustica que comprende

(A) al menos un elastémero liquido,

(B) un agente de vulcanizacion, y

(C) del 9 al 18 % en peso de un fenol estéricamente impedido que tiene un punto de fusiéon en un intervalo de
60 °C a 250 °C.

2. La composicién de amortiguacion acustica de la reivindicacion 1 en la que el fenol estéricamente impedido tiene
una estructura correspondiente a la Férmula I:

O

en la que R' R R* y R®, independientemente entre si, son un grupo alquilo de Cy a Cqz, ¥ R® es un grupo
hidrocarburo o un grupo tio.

3. La composicion de amortiguacion acustica de la reivindicacion 2 en la que R', R%, R* y R® se seleccionan
independientemente del grupo que consiste en metilo, etilo, n-butilo, terc-butilo y grupos nonilo y R® se selecciona
entre el grupo que consiste en metileno, tio, butilideno y metiletilideno.

4. La composicion de amortiguacion acustica de la reivindicacion 2, en la que el fenol estéricamente impedido se
selecciona del grupo que consiste en 2,2'-metilen-bis-(4-metil-6-terc-butifenol), 4,4'-tiobis (2-terc-butil-5-metilfenol),
4,4'-tiobis-6-(t-butil-m-cresol), 4,4'-butiliden-bis (6-t-butil-m-cresol), 4,4'-(1-metiletilideno) bis [2-(1,1-dimetiletil) fenol,
2,2'-metilenbis (4-metil-6-nonil) fenol, 2,2'-metilen-bis (6-terc-butil-4-metilfenol), 2,2'-tiobis (4-metil-6-terc-butilfenol) y
4 ,4'-tiobis (2-terc-butil-5-metilfenol).

5. La composicion de amortiguacion acustica de la reivindicacion 1, en la que el fenol estéricamente impedido tiene
un peso molecular de 300 g/mol o menos, pero no de 0.

6. La composicion de amortiguacion acustica de la reivindicaciéon 1, en la que el al menos un elastémero liquido se
selecciona del grupo que consiste en polibutadienos, polibutadienos funcionalizados y copolimeros de estireno y
butadieno.

7. La composicion de amortiguacion acustica de la reivindicacion 1, en la que el agente de vulcanizacion se prepara
a partir de i) polvo de azufre, ii) acelerador organico, y iii) 6xido metalico.

8. La composicién de amortiguacion acustica de la reivindicaciéon 2 en la que al menos uno de R1, R2, R* y R®
comprende un grupo alquilo de C4 a Cq2, y esta situado en posiciéon 2 o 6 en al menos un anillo del compuesto
fendlico estéricamente impedido.

9. La composicion de amortiguacion acustica de la reivindicacion 8 en el que el grupo alquilo de C4 a C12 es un grupo
terc-alquilo.

10. Una composicion de amortiguacion acustica que comprende

(A) al menos un elastémero liquido,

(B) un agente de vulcanizacion, y

(C) del 5 al 25 % en peso de un bisfenol estéricamente impedido que tiene un punto de fusién en un intervalo de
60 °C a 250 °C, en el que adyacente a al menos un miembro del anillo que tiene un sustituyente OH dicho
bisfenol estéricamente impedido comprende un segundo miembro del anillo que tiene un sustituyente terc-alquilo.

11. Uso de una composicion de amortiguacién acustica segun la reivindicacién 1 para reducir el sonido transmitido
estructuralmente que comprende aplicar la composicion de amortiguacion acustica a un articulo para formar un
revestimiento y vulcanizar la composicién de amortiguacion acustica para formar un revestimiento curado.



10

ES 2678 199 T3

12. Un método para reducir el sonido transmitido estructuralmente de un articulo de fabricacién que comprende:

pulverizar una composicion de amortiguacién de sonido de polibutadieno liquido de baja viscosidad que contiene un
agente de vulcanizacion de azufre segun la reivindicacion 1 en el articulo de fabricacion; y vulcanizar la composicion
para formar asi un revestimiento curado.

13. Un articulo de fabricacion que comprende un revestimiento de una composicion segun la reivindicacion 1, dicho
revestimiento que esta en un estado vulcanizado y proporciona factores de pérdida compuesta medidos y calculados
en la frecuencia de resonancia de Modo 3 a partir de temperaturas entre -20 °C y 60 °C de al menos 0,135 (segun el
método de prueba SAE J1637).
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