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A kaucsukkeverékek reoldgiai jellemzésének fontossaga

A kaucsukkeverékek a térhalosithatd anyagok kozeé tartoznak, szobahd-
mérsékleten, valamint a feldolgozas hémérsékletén is viszkoelasztikus tulaj-
donsagokat mutatnak. A keverési és az alakadasi folyamatokat is nagyrészt a
még nem térhalds anyag folyasi jellemzéi hatarozzak meg, ezért azok pontos
ismerete fontos a froccsontd vagy az extruzidés szakemberek szamara. A sza-
mitogépes tervezdprogramok elterjedése megkoveteli, hogy ne csak altalaban
ismerjék a folyasi jellemzéket, hanem azokat matematikailag le is tudjak irni.
Erthet6 modon ndvekszik az igény olyan moédszerek irant, amelyekkel a folyasi
viselkedés kvantitativ mdédon hatarozhaté meg.

A reoldgiai jellemzés gyakran arra korlatozédik, hogy kapillarreométerrel,
Couette reométerrel vagy lap-lap geometridju reométerrel meghatarozzak a
nyiroviszkozitast. Ez ma mar rutinszer feladat, mert tiszta nyir6 deformaciot
és folyast viszonylag konnyl megvaldsitani. A nyird igénybevétel mellett
azonban a kaucsuk sok feldolgozasi modszer esetében nyudlasnak is ki van
téve. llyen deformacio 1ép fel pl. a froccsdntés soran, ha a keresztmetszet
megvaltozik, vagy az extruzios szerszamban, az un. transzfer ontés transzfer
fazisaban, de a kaucsukkeverékek készitésekor is. A nyirdviszkozitashoz ha-
sonlé modon a viszkézus nyulasi folyas is leirhatd egy viszkozitasfuggveénnyel,
de ennek vizsgalata joval nehezebb, mint a nyir6 folyasé, mert tiszta nyujtd
folyast kisérletileg nehéz elballitani. Ezért megprébalkoztak azzal, hogy egy
présreomeéter segitségével egyszerre tanulmanyozzak mind a nyird, mind a
nyulasi viszkozitast, és ezt megprobaljak felhasznalni egyrészt a jelenséget
leiré egyenletek hasznalhatésaganak igazolasara, masrészt a kaucsukkevere-
kek tulajdonsaganak optimalizalasara.

A présreométer felépitése és miikodése

A Rheopress nevi berendezést (1. abra) eredetileg hosszu szalakkal
erBsitett mlanyagok folyasanak vizsgalatara fejlesztették ki az aacheni M-



anyag-feldolgozo Intézetben (IKV). A reométer szerszama egyszerl lekereki-
tett bemélyesztett Ureg, amelynek egyik oldalat eltavolitottak. A nyilasba behe-
lyezett anyag ezért csak egy iranyba folyhat. A szerszamzaras soran az anyag
a nyitva hagyott oldalon at kiaramlik a szerszambol. Az érzékel6k a szabalyo-
zott szerszamzaras soran pontos er6—elmozdulas gorbét vesznek fel, amely-
b6l vegul kiszamitjak a viszkozitasértékeket. Mivel a viszkozitas
hémérsékletfiggd, a mérést izoterm kdrtlmények kodzott kell elvégezni, ezért a
mérés csak azutdn indulhat, ha a mintaanyag felvette a szerszam
hémeérsékletét. A 2. abra mutat egy példat arra, hogy hogyan valtozik a
nyomoéerd a szerszamrés-magassag fluggvényében, ha izoterm korulmények
kozott, allando zarésebesség mellett végzik a mérést.
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a présreométer mérésre kész allapotban a reométerszerszam egyik oldalon
eltavolitott fallal

1. abra A présreométer felépitése

A mérés harom szakaszra oszthatd. A préselés elején az anyag 0ssze-
nyomaodik, végul dupla logaritmikus abrazolasban egy linearisan ndvekvé sza-
kasz kovetkezik. A vége felé mar nem lehetséges a konstans zarésebességet
tartani a nagy nyomasnovekedés miatt, ezért a kiértékeléshez a gorbe kdzép-
s6 szakaszat hasznaljak.

A nyomoero idofiiggésének leirasa szuperpoziciés modell segitségével

A présreométerhez kialakitottak egy modellt, amely alkalmas a szallal
erOsitett hére lagyuld mianyagok viselkedésének leirasara, €s a nyird, vala-
mint a nyulasi deformacio szuperpozicidjara épul. Ezt a leirast kaucsukok ese-
tében jelentésen mddositani kellett. A nyir6 és nyujtasi deformaciot az Ostwald
és de Waele-féle hatvanyfliggvényhez hasonlé modellel irtadk le (3. abra). Az
impulzusmeérlegbdl és a folytonossagi feltételbdl sik, egyiranyu, izoterm sik-



aramlasra analitikus kifejezést lehet levezetni a nyoméberére a geometria, az
anyag- és a feldolgozasi paraméterek fuggveényeben. A nyomoerd-szukséglet-
nek két komponense van, az egyik a nyirast (Fs), a masik a nyulast (Fp) idézi
eld. A nyirder6 egy fs faktornak megfeleldé mértékben csdkken a falakon valé
csuszas miatt. A modell paramétereit egy legkisebb négyzetes modszerrel il-
lesztik hozza a mért gorbéhez.
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2. abra A nyomoer§ fliggése a szerszamureg magassagatol présreométerben
végzett izoterm kisérletekben. [A kaucsukkeverék O0sszetétele:
100 rész NBR (nitril-butadién kaucsuk), 60 rész korom (N660) és 30 rész
lagyito (Vulkanol 81).]
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3. abra A nyomoerd analitikus leirasa a szuperpozicios modell segitségével



Mérési eredmények és kiértékelésiik a szuperpozicidés
modell segitségével

A NBR keverékkel végzett kisérletek azt mutattak, hogy a szuperpozicios
modszer alapvetden jol mikodik kaucsukkeverékek esetében. Az illesztett pa-
raméterek fizikailag elfogadhaté eredményeket adtak mind a nyir6- mind a
nyulasi viszkozitasra. Nem tisztazddott még pontosan, hogy mi torténik a szer-
szamfalaknal. Elképzelhetd, hogy a hosszu felmelegedés miatt (10-15 perc) a
szerszamfalnal feldusulnak a kismolekulas alkotorészek, és ezek el6segithetik
az anyag megcsuszasat. Ezért egy kovetkez6 kisérletben megprdobaltak olyan
hataresetet el6allitani, amellyel meggatolhaté a falnal a megcsuszas. Ehhez
olyan szerszamot hasznaltak, amelynek falat feldurvitottak: olyan rombusz
alaku mélyedéseket martak a falba, amelyek 1 mm? fellleti és 0,5 mm ma-
gassagu piramis alaku elemekbdl alltak. Itt a kiértékelésnél az jelent problé-
mat, hogy pontosan milyen szerszamméreteket vegyenek figyelembe a folyasi
csatornara, ugyanis nem ol definialt az anyag és a fal kozti hatarfeltlet. Ahhoz
azonban, hogy elfogadhaté modellt alkalmazzanak, pontosan kell ismerni a
szerszamlemezek tavolsagat. Elsé kozelitésben a szerszamfal helyzetét a
rombuszos piramis mélységének felénél huztak meg. A mérések arra utalnak,
hogy a sima falu szerszamban nagyobb szerkezeti viszkozitas Iép fel, mint a
durvitott faluban, ami az er6sebb megcsuszasra vezethetd vissza. Ezért Ujra
meg kellett vizsgalni az egész modell alkalmazhatésagat. |zoterm, Ossze-
nyomhatatlan, parhuzamos rétegaramlas esetében a folyasiranyban mérhetd
nyomasgradiens csak a tolofeszlltség-eloszlas fuggvénye lehet. Ezért elvben
a nyiréviszkozitas fuggvényét ugy is ki lehet szamitani, ha mérik a szerszam-
ban a nyomast a folyasi csatorna magassaganak és a zarésebességnek a
fuggvényében. E célbdl a szerszamba hat nyomasmérét helyeztek el, 6t6t a
szerszam hossztengelye mentén, egy hatodikat pedig a fal kdzelében (4. ab-
ra). A hatodik nyomasméré szerepe az, hogy ellendrizni lehessen a kétdimen-
zios modell érvényessegét (azt, hogy mennyire gyengul a nyomas a szerszam
kozéppontja és a fal kozott). Az 5. abran lathatok egy 40 rész kormot (N900)
és 10 rész lagyitot tartalmazd SBR (sztirol-butadién kaucsuk) mintaval mért és
illesztett nyomasértékek annak feltételezésével, hogy a falnal bizonyos foku
megcsuszas lép fel (fs<1). A kbzelités nagyon jonak mondhaté, és a regresz-
szidés egyenlet illesztése soran kapott jellemzék fizikailag értelmezheték. A
megcsuszast jellemzd ky érték (a hidrodinamikai surlédasi egyutthatd) a fal
simasagat jellemzi, nagy ky érték esetén az fs értéke j6 kozelitéssel 1. A sza-
mitott és mért értékek dsszehasonlitasabdl kiderul, hogy kulondsen kis szer-
szamureg-(folyascsatorna)-magassag mellett észrevehet6 eltérések adédnak
(6. abra). Ez az eltérés feltehetdleg abbdl szarmazik, hogy tulértékelik azt a
nyomaskomponenst, amely a szuperpozicios modell nyujtéer6-komponenseé-
bdl adddik, mivel kis résmagassag mellett a folyas nagyrészt nyiras és nem
nyulas révén kovetkezik be. Emiatt egy masik analitikus modell alkalmazhato-
sagat is kiprobaltak a kiértékelésre.



nyomasmérsék

4. abra A nyomasmeérok elhelyezkedése a szerszamuregben
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5. abra Viszkozitasi paraméterek meghatarozasa a szuperpozicios modell
segitségével (SBR kaucsuk, 140 °C, fs<1)

A disszipaciés modell alkalmazasa a nyomasfiuggvény leirasara

A masik modell a szerszamban nyomas ala helyezett anyagban bekovet-
kez6 energiadisszipacio minimalizalasara épul. Ezt a modellt ugyancsak szal-
erBsitésli anyagokra fejlesztették ki. A modellben a nyiras és a biaxialis nyulas
szuperpoziciojat tételezik fel. A sebességprofil szamitasara, amely meghata-
rozza a nyird és a nyujtasi folyas altal okozott energiadisszipaciét, variacios



modszert alkalmaznak. Feltételezve, hogy a tehetetlenségi er6k és a memo-
riaeffektus elhanyagolhatd, az aramlas fizikailag értelmes sebességprofiljai
mindig minimalis energiadisszipacio mellett valosulnak meg. Ha egyszerlsit
kordlményként feltételezik a falhoz valé tapadast, az egységnyi folyadéktérfo-
gatra és egységnyi idére vonatkozé6 munka (w) az extra feszlltségtenzor és a
deformacidésebesség-tenzor skalaris szorzatabdl adodik.
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6. abra A nyomaseértékek a folyasi hossz fuggvényében
(a mért és a szamitott értékek dsszevetése)
(SBR kaucsuk, 140 °C, fs<1)

Allandé préselési sebesség (dh/dt) mellett a préselési aramlasra és a
préserdre a kdvetkez6 egyenlétlenség irhato fel:

Fiv < [way (1)

A variaciés probléma lényege, hogy olyan sebességprofilt talaljanak,
amelyre a fenti egyenlétlenség jobb oldala minimalis.

A levezetés soran modellként egy pszeudofolyadékot vezetnek be,
amelynek viszkozitasat hatvanyfliggvény irja le egy n' exponenssel. Feltétele-
zik, hogy ez a pszeudofolyadék nyiras altal meghatarozott aramlast mutat a
présben. Az n' exponens valtoztatasaval a blokkfolyastol (n' = 0) az idealis pa-
rabolaprofilig (n' = 1) minden leirhatd, és ugyanezt a paramétert hasznalhatjak
a fenti egyenlet jobb oldalanak minimalizalasara is. Els6 1épésben a fenti mo-
dellt ugy alkalmaztak, hogy feltételezték a tdkéletes tapadast a falnal, és egy-
forma exponenst vettek a nyird és a nyulasi folyasra.



A disszipaciés modell segitségével kapott eredmények

A szamitott és meért eredmények ennél a modellnél is jol megfelelnek
egymasnak, és az illesztett értékek elég jol megegyeznek az egyszeri szu-
perpoziciés modellel szamitott értékekkel, ha azonos exponenst tételeznek fel
a kétféle folyastipusra. A szamitasi igény azonban a bonyolultabb matematikai
leiras miatt joval nagyobb, és emellett a kisérleti eredmények illesztése érde-
kében meég egy legkisebb négyzetes szamitast is el kell végezni az n' expo-
nens flggvényében.

Az eredmények azt mutatjak, hogy mindkét modell lényegében helyes le-
irast ad a préselés soran fellépd aramlasra. Az illesztés soran fizikailag értel-
mes paramétereket kaptak mind a nyiré mind a nyulasi viszkozitasra.

A tovabbiakban meg kell vizsgalni, hogy kiterjeszthet6-e a disszipacios
modell a kilonbozé folyasi exponensek é€s a nem tokéletes tapadas esetére is.
Jo lenne, ha a kapott nyulasi viszkozitasadatokat fliggetlen médszerrel is meg
lehetne hatarozni, de erre jelenleg nem all rendelkezésre megfelel6 modszer.
A modell javitasanak részeként az anyaggal kapcsolatos feltételezéseket is
finomitani kell. Jelenleg feltételezik, hogy az anyag tisztan viszkdzus viselke-
dést mutat, amely a hatvanyfuggvénnyel leirhaté. Ez esetben az anyag fe-
szlltségallapotat kizarélag a deformacids gradiens és ennek idé szerinti deri-
valtja hatarozza meg, de nem fugg az anyag deformacios elééletétdl. Ismere-
tes azonban, hogy a kaucsukok és kaucsukkeverékek jelentds relaxacios és
memoriaeffektusokat mutatnak, amelyeket az alkalmazott modellekkel nem
lehet figyelembe venni. Ezért a ,Polyflow” véges elemes modszer segitségével
is megprobaljak leirni a szerszamzaras jelenségeit, amelyben nem csak tisz-
tan viszkozus, hanem viszkoelasztikus anyagmodelleket is alkalmazni lehet.
Az ezzel a modszerrel szamitott és mért értekeket 6sszehasonlitva ugyancsak
kovetkeztetni lehet a feldolgozott anyag viszkoelasztikus paramétereire, €s a
véges elemes szamitas a folyasi jelenség jobb megértését is lehetdvé teszi.

Kettos furatu reométerek miianyagomledékek
jellemzésére

A kapillarreometria a mianyagomledékek jellemzésének hasznos eszko-
ze a feldolgozasra jellemz6h6z hasonlo korulmények kozott. A kapillarreomé-
terekben fellépd nyirdsebességek és nyiréfesziltségek ugyanabban a nagy-
sagrendben vannak, mint a leggyakoribb feldolgozégépekben (fréccsontés,
extruzié). Ezért a kapillarreométeres adatokat széles korben hasznaljak szer-
szamtoltést szimulalé szoftverekben. Ezeket a méréseket azonban jél ismert
hibak terhelik. Ezek némelyike figyelembe vehet6 és korrigalhatd, pl. a
Rabinowitch és Bagley altal javasolt modszerekkel. A Rabinowitch-korrekcio a
polimerfolyadék nem-newtoni viselkedését veszi figyelembe. Ezt a korrekcios
tényez6t a nyirdsebességre alkalmazzak, ahogy az eltérés n6 a newtoni visel-



kedéstdl. A Bagley-korrekcié azt az effektust veszi figyelembe, amely csében
aramlé polimerfolyadékoknal lép fel, ha az aramlasi keresztmetszet hirtelen
megvaltozik. Ez az un. dmledékrugalmassaghoz kapcsolddo jelenség igen je-
lentés lehet bizonyos polimerekben, pl. a poliolefinekben. Az ilyen effektusok
bizonyos hibakat vezetnek be a mért értékekbe. A felhasznalok legtdbbszdr
nem tudjak, hogy az altaluk hasznalt adatok mar korrigaltak-e vagy nem. A
Bagley-korrekcio alkalmazasahoz a mérést kétszer vagy haromszor is meg
kell ismételni eltér6 paraméterekkel. Ez noveli a mérési id6t, a koltségeket és
megneheziti az adatok visszakereseését is.

A Bagley-korrekcio

A vazolt problémak kezelésére vezették be a kettés furatu kapillar-
szerszamot, amely bizonyos elényokkel jar. A Bagley-korrekcio alkalmazasa-
hoz szukséges adatok gyljtésekor ahelyett, hogy megismételnék a mérést,
parhuzamosan tobbféle atméré/hossz arannyal rendelkezé kapillarison hajtjak
at az omledéket. Legalabb két kapillarist hasznalnak, és ez gyakran elegendd
is (7. abra). A méréshez a kapillarreométert annyi nyomaseérzékelével kell el-
latni, ahany kapillarist hasznalnak (altalaban kettével). Ezek mérési nagysag-
rendje altalaban azonos, de nagyon erbsen eltéré jellemzok esetén lehet ku-
I6nb6z6 is. Ha ugyanazt a polimert azonos atmér6jl, de eltérdé hosszusagu
szerszamokkal vizsgaljak, a nyirésebesség pontosan azonos lesz, a nyomas
azonban kilénb6zd (a szerszamok eltérd folyasi ellenallasa miatt). A hosz-
szabb kapillarisok esetében nagyobb nyomas szukséges, mint a rovidebb ka-
pillarisok esetében. Adott nyirosebesség mellett, kulonb6zd nyirdfesziltse-
gekbdl a Bagley korrekcié automatikusan szamolhatdé a beépitett szamitogép
segitségével (8. abra). llyen berendezésbdl kapott viszkozitasgorbék automa-
tikusan tartalmaz(hat)jdk a Rabinowitch- és a Bagley-korrekciokat. A Ra-
binowitch-korrekciot a szokott médon, a log nyirofeszultség — log nyirosebes-
ség gorbék meredekségébdl kapjak. Ha ugyanabbdl az anyagbol egy méreési
menetben nyernek kulonbozd nyiréfeszultséghez tartozd gorbéket, né a
Bagley-korrekcid megallapitasanak pontossaga.

A médszer alkalmazasa a minéség-ellenérzésben

A moddszer tovabbi elénye, hogy a Bagley-nyomast adott polimere, adott
geometria mellett konnyen hatarozhatjak meg a nyirésebesség fuggvényeben.
Ez tovabbi informaciot ad az dmledékrugalmassagrél. A Bagley-korrekcios ér-
tékek a polimermindéségre vonatkozdan is fontos adatot jelentenek, és tovabbi
id6felhasznalas nélkul bdvitik a mindseégbiztositashoz hasznalhatéo adatok
szamat. A korabban kulon munkat igénylé korrekcids vizsgalat a parhuzamos
mérés réveén egyszeriveé valt, és tovabbi szarmaztatott adatokat kinal. A be-
rendezés azt is lehetbveé teszi, hogy két kulonb6z6 anyagon végezzenek par-
huzamos vizsgalatot szigoruan azonos korulmények kozott. Ez jol hasznalhato
két szallitmany Osszehasonlitasakor, vagy ha egy hasznalt anyagot Ossze



akarnak hasonlitani egy versenytars anyaggal. A kétfuratos reométert tehat jol
lehet hasznositani a bejové anyagok mindsitésében és a kutatasban is.
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A feluleti megcsuszas jellemzése

Az Uj berendezés j6l hasznalhatdé a fal menti megcsuszas vizsgalatakor
is. Ennek veszélye kulondsen nagy, ha sok adalékanyagot vagy csusztatét
tartalmazo polimert dolgoznak fel, de varatlanul megjelenhet egyes pigmentalt
tipusoknal is. Bizonyos esetekben a megcsuszas az adalék-tuladagolast je-
lezheti. llyenkor az adalékanyagok mennyiségének csokkentése nem csak az
arra, de a feldolgozhatésagra is kedvez6en hat. Az extrizié soran a folos
mennyiségl adalék mindenképpen hatranyos, mert csokkenti a berendezés
kihozatali teljesitményét, és szennyezheti a szerszamot is. A csuszasi vizsga-
latoknal (a Bagley-teszttdl eltér6 mdodon) azonos hosszusagu és kilonbdzé
atmérgjl kapillarisokat hasznalnak. Ha a kihozatalt az L/D érték reciprokanak



flggvényében abrazoljak és 0-ra extrapolaljak, értékelhetik a csuszasi hajla-
mot. A Bagley-korrekciohoz hasonl6 moédon a mérés pontossagat noveli, ha
parhuzamosan végeznek két mérést, szigoruan azonos feltételek mellett.

1000 000
0
©
o | =i
£ 100000 Hans |
g
2
z 10000 — 9. abra A nyulasi
5 ~ és latszolagos
S o0 T nyiréviszkozitas
1 10 100 1000 a deforrpamos
sebesség
nyulasi sebesség, 1/s - latszélagos nyirésebesség, 1/s ﬂ]ggvényében

Nyujtasi viszkozitas vizsgalata kettés furatu kapillarissal

A nyulasi viszkozitas vizsgalatdhoz a Cogswell altal ajanlott médszert
hasznaljak, amelynek fontos paramétere a Bagley-nyomas. Ennek az adatnak
a birtokaban egyszerien kiszamolhato a nyulasi viszkozitas. A 9. abran a nyu-
lasi viszkozitas lathaté a nyulasi sebesség fluggvényében, azzal a latszélagos
nyirdviszkozitassal Osszehasonlitva (amelyet a latszélagos nyirésebesség
flggvényében abrazoltak), amelybdl kiszamitottak. A nyulasi viszkozitas alap-
vetd jelentéségl minden olyan feldolgozasi modszerben, ahol az dmledéket
valamilyen nyujtasnak is kiteszik (pl. foliafuvas, foliadntés, palackfuvas stb.).
Ezekben a nyujtasi igénybevétel nagyobb is lehet, mint a nyiras. A nyujtasi
igénybevétel azonban kisebb vagy nagyobb mértékben minden feldolgozasi
modszerben jelentkezik, ezért a nyulasi viszkozitas egyszerli meghatarozasa
mindenképpen Uj tavlatokat ad a feldolgozdok szamara. Ez annak ellenére igaz,
hogy az igy meghatarozott nyulasi viszkozitasi adatok tudomanyos szempont-
bol nem kifogastalanok, a feldolgozas szempontjabdl mégis fontosak, mert a
feldolgozasi koruiményekhez hasonlé feltételek mellett hataroztak meg 6ket.

A kétfuratos kapillarreometria tehat sok U lehetéséget kinal a hagyoma-
nyos technolégiahoz képest mind a mérések rovidsége, mind azok pontossa-
ga miatt.

(Banhegyiné Dr. Téth Agnes)
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