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ABSTRAKT

Piedkladana diplomova prace pojednava o méfeni trvalé deformace v tlaku, tahu a relaxaci
napéti na kaucukové smési na bazi EPDM. Sledoval se vliv mnozstvi plniva a vulkanizac-
niho ¢inidla. Jako plnivo byly vybrany saze N550 v koncentraci 30, 60 a 90 dsk. Koncen-
trace peroxidu byla 5; 7,5 a 10 dsk. Z vysledkd vyplyva, ze obsah plniva nema vyrazny
vliv na sledované vlastnosti, ovSiem mnozstvi peroxidu je vyrazny. S jeho rostouci koncen-

traci klesa trvala deformace jak v tlaku tak i tahu.

Kli¢ova slova:

Trvala deformace, plnivo, elastomer, krip, relaxace
ABSTRACT

This master thesis deals about the compression set and tension set properties of the EPDM
based rubber. The effect of filler and curing agent concentration was studied. As a filler
carbon black N550 was chosen in concentration 30, 60 and 90 phr. The peroxide concen-
tration was 5, 7,5 and 10 phr respectively. The results shows, that filler concentration had
low effect on the compression and tension set. On the contrary, increasing peroxide

amount significantly reduces observed properties.

Keywords: Compression set, tension set, filler, elastomer, creep, relaxation
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UvVOD

Pfirodni materialy ovlivnily zivot na celém svété ve veskerém odvétvi. S prichodem tézeb-
niho pramyslu, rozmachu obchodu a sluzeb, maji lidé ¢im dal vétsi naroky na kvalitné;si
zivot a tim padem také chtéji lepsi vyrobky a sluzby.

vvvvvv

sebou ovsem 1 néktera uskali, jelikoz piiroda nemtze vyprodukovat tolik surovin. Proto

nedilnou soucasti naSeho zivota jsou polymery, které pouzivame vsude kolem nas.

Kaucuk byl objeven a pfivezen v 18. stoleti do Evropy respektive i do Ameriky. Zjistilo se,
7ze ma velmi dobré vlastnosti a Siroké vyuziti. OvSem nejvétsiho ohlasu se mu dostalo
vV automobilovém primyslu, po objevu vulkanizace, kdy byly zjistény jeho vyborné vlast-
nosti proti odéru, bobtnani a trvalé deformaci. Tyto vlastnosti byly a stale jsou vylepSova-
ny riznymi plnivy, vulkaniza¢nimi ¢inidly apod.

V dnesni dobé¢ se jiz prirodni kaucuk pfili§ nevyuziva, jelikoz pfirodnich surovin je mélo a
kazdy strom produkuje kaucuk v jiné kvalit¢ a mnozstvi - proto se ¢im dal vice vyuZivaji
kaucuky vyrobené synteticky pomoci polymerace nebo kopolymerace nékterych nenasyce-
nych uhlovodikii. Mezi nejbéznéjsi patii polybutadienové, kopolymerni butadienstyrenové

kaucuky a mnoho dalSich.

Jednim z dtlezitych kritérii, ktera se sleduji u kaucuk, je trvald deformace. Trval4 defor-
mace je dualezita také i v jinych primyslovych produkcich napf. u hadic, krouzkl tésnént,
pryzovych fement apod. Ve vSech piipadech mame velké naroky na to, aby dany material
vydrZel pozadovany tlak po urcitou dobu. K tomu je potiteba znat a umét zamichat spravny
pomér surovin do smési. Nedilnou soucasti je také to jak vulkanizovat danou smés, aby

vydrzela, co nejvice a navic si udrzela své skvélé vlastnosti.

Problém je, ze deformace mize byt ovlivnéna spoustou faktorii napt. vysoké naroky na
prostiedi (kyselost, ozon, olej), také vybérem spravného typu elastomeru, typem vulkani-
zacniho ¢inidla.

Tato prace se zabyva zkoumanim vlivu mnozZstvi plniva, stupné sesitovani na trvalou de-

formaci a relaxacni chovani pryze.



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka

10

. TEORETICKA CAST
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1 SLOZENI KAUCUKOVE SMESI

Hlavni zasadou pfi skladbé kau¢ukové smési je jeji receptura a pouzité gumarenské chemi-
kalie. Cilem je vytvorit takovou smes, aby spliovala pozadavky pro zamyslenou aplikaci
vulkanizatu. Dnesni suroviny, které se ptidavaji do smési, jsou slozeny z Siroké palety
chemikalii a ptisad. Tato Siroka skala moznosti umoznuje vyrobit produkt, majici cilové

vlastnosti pro riizné aplikace pouziti. [4.]

1.1 Kaucuk

Hlavni slozkou gumarenské smési je kaucuk. Je to makromolekularni latka, patiici do sku-
piny elastomerti. Elastomer je vysoce elasticky polymer, ktery se po deformaci vraci do
puvodniho stavu bez poruseni. Kaucuky jsou polymerni materidly ptirodniho nebo synte-

tického ptivodu.

Mezi kaucuky syntetické¢ho plivodu patii etylénpropylénové kaucuky (EPM). EPM se vy-
rabi roztokovou kopolymeraci etylénu s propylénem, iniciovanou Zieglerovymi-Nattovymi
katalyzatory. Poprvé byl tento kaucuk vyroben a uveden na trh italskou firmou Montecatini

roku 1955 pod obchodnim oznacenim Dutral. [13] [4.]

EPM je plné€ nasyceny kopolymer, mé proto jako pryZ velmi dobrou odolnost proti starnuti,
chemikaliim a opotiebeni. Jeho odolnost proti botnéni v olejich a nepoldrnich rozpousté-
dlech je vSak pomérné mala. Fyzikalni vlastnosti pryze jsou uprostied mezi vlastnostmi
pryzi na bazi ptirodniho a butadienstyrenového kaucuku. Neplnéné vulkanizaty vSak maji
pomérné mensi pevnost. Se zfetelem n nasycenou strukturu elastomeru se k vulkanizaci

nemuze pouzivat siry, nybrz organickych peroxida. [13] [4.]

EPM je synteticky kaucuk, ktery mé hustotu min. 0,85 az 0,87 g/cm3.Aby se kauCukt moh-
lo co nejlépe vyuzit, ptidavaji se do kaucukové smési vulkaniza¢ni €inidla, urychlovace,
aktivatory, plniva, ztuzovadla, zm¢kcovadla, antioxidanty, pigmenty a rizné dalsi ptisady.
[13]

1.1.1 EPDM

Dalsim velmi pouzivanym kaucukem je Etylén-propylen-dienovy kau¢uk (EPDM). Je to
synteticky kauc¢uk s minimalnim mnozstvim dvojitych vazeb a proto schopnost vazat kys-

lik nebo ozon z ovzdusi je minimalni. Dvojné vazby jsou navic v postrannich skupinéch,
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coz ovliviiuje jeho odolnost proti degradaci. Diky pfitomnosti dvojnych vazeb je mozné jej
sitovat pomoci siry [4.] [19.] [20.]

Vyuziva se vSude tam, kde je potfeba mit dobrou stalost vii¢i starnuti a ozonu. Jeho chova-
ni vici olejim, mazacim tukiim a rozpoustédlim odpovida piiblizn€ vlastnostem butadien-
styrenového kaucuku. Odolnost vici chemickym latkdm véetné oxidacnich cCinidel je veli-
ce dobra. Teplotni rozsah ¢ini — 50 °C az + 140 °C podle pouzitych typt. Proto se jej hod-
n¢ vyuziva pii michani smési u vyrobku, které maji velkou odolnost vii¢i deformacim.

[19.][20]

Je vyuzivan ve velmi Sirokém spektru aplikaci, mezi které patii naptiklad vyroba zahrad-
nich hadic, sou¢astky v automobilovém primyslu, pneumatikatsky pramysl, vyuziva se
také jako svrchni ochrannd vrstva nékterych tkanin, na vyrobu obuvi, izolace kabeldze,
tésnéni oken a na spoustu dalSich primyslové vyrabénych produktl, u kterych je nutné

pouzit gumovy material, odolny vici starnuti anebo ozonu. [23.]

EPDM jsou dlouhodobé¢ jedny z nejpouzivanéjSich pryzi a zaroven patii mezi nejrychleji se
rozvijejici gumové materialy pro Siroké spektru vyuziti. Od prvniho komer¢niho vyuZiti na
pocatku Sedesatych let dosdhly v roce 2000 zhruba 870 tun. Polymeracéni a katalyzatorové
technologie jiz dnes umoziuji ptfipravit smés s presné pozadovanymi vlastnostmi, podle

piedpokladané aplikace. [24.][5.]

EPDM pouZiva stejnou podobu molekuly jako polyethylen a polypropylen. Tyto ethyleno-
vé a propylenové monomery jsou kombinovany nahodnym zpisobem tak, aby vznikly sta-
bilni polymery. Siroka $kala ethylenovych a propylenovych elastomerti miize byt vyrabéna
z téchto monomert — od amorfnich po semikrystalické molekuly, podle toho, jaka poly-

merni struktura a jaké monomery jsou pouzivany. [24.][5.]

Tyto struktury jsou schopny zformovat se do chemicky nasycenych, stabilnich polymer-
nich molekul, coz poskytuje pravé vynikajici odolnost viéi ozonu, oxidaci, vysokym teplo-
tam a starnuti. Volny dienovy monomer muze byt termalné polymerizovan kontrolovang.
[24.][5.]
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mer: ethylen propylen ethylidennorbornen

|- CH, - CH, } CH, - CH 1 H -
|
CH;

Obr. 1 Strukturni vzorec EPM a EPDM [4.]
1.2 Vulkanizacni ¢inidla

Mezi vulkanizaéni Cinidla fadime ty latky, které maji schopnost vytvaret chemickou reakci
mezi fetézci uhlovodiku piiéné vazby. Jsou to latky schopné v nepfili§ dlouhém case che-
mickymi vazbami sesitovat kaucukové molekuly. Vulkanizaci ptejde viskozni kaucukova
smés schopna tvafeni ve vysoce elasticky vulkanizat. Vulkanizace se provadi zahtatim
smé&si s obsahem vulkaniza¢nich ¢inidel po dobu, ktera je potiebna k dosazeni pozadova-
ného stupné sesitovani. Jako vulkaniza¢ni ¢inidla lze pouzit napiiklad peroxidi. [4.]

[8.][10.][12]

1.2.1 Peroxidy

Peroxidy sit'uji hlavné nasycené kaucuky, ale dokazou vulkanizovat i nenasycené. Mezi
nejpouzivanéjsi peroxidy patii dibenzoylperoxid a dikumylperoxid. Sitovani nastava po-
moci peroxidické vazby, kterd se homolyticky rozpada na volné radikély. Tyto radikaly

oddéli vodiky z makromolekul a naslednou rekombinaci vytvateji vazbu C-C.
[21.][10.][12]]

Sitovéani peroxidy je zndmo od roku 1915 panem Ostromyslenkim, ktery zjistil, pfirodni
kaucuk lze sesitovat pomoci dibenzoyl peroxidu. Nejvétsiho rozmachu dosahl tento typ

sesitovani az v 70. letech. [25.] [26.]

Pro EPDM je vhodné vulkanizovat jak sirou, tak 1 peroxidy. Peroxidové vulkanizaty
EPDM se vyznacuji vysokou tepelnou odolnosti a odolnosti vici trvalé deformaci. Na

Obr. 2 Lze vidét dikumyl peroxid vhodny pro vulkanizaci. [25.] [26.]
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CH, CH;

CHj CH;

Obr. 2 Dicumyl peroxid [25.]

1.3 Saze

K nejpouzivanéjsim plniviim patii bezesporu saze, které vyrazné ovliviluji jak vlastnosti
samotné smesi, tak 1 koneéného vyrobku. V zavislosti na typu sazi slouzi ke zlepSeni zpra-
covatelnosti, mechanickych vlastnosti a také ceny vyrobku. Jsou vyss§i amorfni formou
uhliku vzniklé nedokonalym spalovanim za omezeného piistupu vzduchu. Na obr. 3 jsou

vidét nejznaméjsi formy uhliku. Jsou to diamant, grafit a BCS8. [27.]

Nejvétsi vyhodou sazi je odolnost proti opotiebeni, které¢ho se vyuzivd v automobilovém
primyslu. Déle jeho Cerna barva zachycuje svételné zéateni, proto smes plnéna sazemi ma
lepsi dynamické vlastnosti. Saze se pouzivaji ve form¢ praski ¢i granuli. Jsou slozené
z elementarniho uhliku, ktery tvoti zékladni castice. Pfidanim sazi do smési vyrazné ovliv-
nime modul, tvrdost a pevnost. Aby vysledna smés méla takové vlastnosti, které potfebu-

jeme, je nutné zajistit dobré zamichani, aby smés byla homogenni. [10.][8.][9.]

grafit (tuha) diamant BC8

Obr. 3 Formy uhliku [22.]

Saze jsou nejvice pouzivanym plnivem respektive nanoplnivem v gumarenském primyslu.
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Jsou klasifikovany dle jejich vlastnosti a ty jsou podrobné popsany v norm¢ ASTM D1765,
kdy typ sazi je oznacovan Ctyfmistnou kombinaci pismene a ¢isel. Pismena N nebo S cha-
rakterizuji vliv sazi na rychlost vulkanizace. Pismeno N zna¢i normalni prub¢h vulkanizace
a S snizeni rychlosti vulkanizace. Po pismenu nasleduje ¢islo, kdy v gumarenstvi ma roz-

sah od 110 do 990. [5.]

Typy a vyroba sazi

Vyroba sazi vznika nedokonalym spalovanim nebo tepelnym rozkladem uhlikatych latek.
Rozdé€lujeme je na:

1.) Kanalové saze (C — Channel)

Tyto saze patii mezi tzv. aktivni. Vznikaji fizené tepelnym rozkladem uhlovodiko-
vé suroviny za omezeného pfistupu vzduchu ze zemnich plyni nebo antracenovych
olejua. [28.][29.]

Jejich zékladni charakteristikou je stfedni velikost ¢astic, kterd se pohybuje mezi
290 — 350 A. Maji vyborné vlastnosti pro ztuzovani piirodniho kau¢uku. PouZiti je
Siroké od gumarenského primyslu az po priimysl vyroby natérovych hmot pies vy-
robu papiru. [28.][29.] [30.]

Hlavni vliv na vlastnosti a pouzitelnosti kandlovych sazi ma typ suroviny a kon-

strukce sazotvorného stroje. [28.][29.] [30.]

/’/ Recenng tank eV ! |-
,/‘/\’\ / A — ‘/ r/ ototage bn
SE A
(q A /4 / \
e b L A — |
Hoppers —J'\\\:‘ T | r / /1 .
| o i Y T & | a
| — — / / Jﬂa‘,qm
t _I Grt . \/ /
S ' — /
Burner buidng separator —~—] Hopp

Beadng car
process

Obr. 4 Vyroba kandlovych sazi [30.]



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka 16

2.) Olejové retortové saze (F — Furnace)

Tento typ sazi je vhodnéjsi pro zpracovani syntetického kaucuku. Na rozdil od sazi
kandlovych. Lze pfipravit pryZ s vyS§im a vyrazné odstupniovatelnymi uZitnymi
vlastnostmi. Vyrabi se tepelnym rozkladem uhlikatych plyni nebo oleju. Teplo je
vytvafeno pomoci hoteni plynu v retortach za omezeného ptistupu vzduchu. Poté
jsou takto vzniklé saze oddé€leny v elektrickém odlucovaci, jak je vidét na Obr.5
[28.][29.] [30.]

Olejoveé saze umoznily zvysit odolnost a Zivostnost pneumatik, coz mélo velky stra-

tegicky vyznam. [28.][29.] [30.]

Obr. 5 Vyroba retortovych sazi [31.]

3.) Termické (T — Thermal)
Vznikaji opét tepelnym rozkladem uhlikatych plynt ¢i acetylenu. Nevznikaji nedo-
konalym spalovanim. Pouziva se hlavné pro dynamicky namahanou pryz. Viz Obr.

6 [28.][29.] [30.]

Spaliphass

Obr. 6 Vyroba termickych sazi [31.]
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2 TRVALA DEFORMACE PRYZE, KRiP

Trvala deformace pryze ¢i zkousky kripu jsou takové metody, které pozoruji vliv plisobici-
ho napéti nebo deformace v zédvislosti na Case. Zmény naméienych hodnot pfi téchto
zkouskach mohou mit dvé zakladni ptic¢iny: fyzikalni (projevy viskoelasticity materialu),

anebo chemické (projevy starnuti materialu). [32.]

2.1 Trvala deformace pryZze

Nejvice se pouziva zkouska trvalé deformace v gumarenském odvétvi nez zkouska kripu
nebo relaxaci napéti. Je to z toho diivodu, Ze toto méfeni je pomérné jednoduché na méftici

zafizeni a také proto, ze stupeni vulkanizace nam odhali také stupen trvalé deformace. [1]

Trvald deformace pryze se stanovuje v tahu i tlaku za laboratorni, zvySené a dokonce i za
snizené teploty. Zkouska trvalé deformace za dané teploty nam charakterizuje, jak je vul-

kanizat schopny se po deformaci, ktera trva urcitou dobu, zase zotavit. [2]

vyska vzorku pavodni (do)
zotaveni (d;)

stlaéena (d,)

v

cas

Obr. 7 Schéma zkousky trvalé deformace v tlaku [3]
Zkousku trvalé deformace se pouziva jak pro statické tak i dynamické namahané aplikace,

kdy se zkousi té€snici schopnost za dané teploty. Diky vysledkiim této zkousky se nasledné
provadi Uprava smési tak, aby spliiovala poZadované vlastnosti. Je to z toho divodu, aby

tésnéni spliovalo technickym pozadavkum. [34.]

Meéfeni trvalé deformace v tlaku se provadi dle normy DIN ISO 815, kdy vzorek je stlaen
pii urcité teploté pod konstantnim tlakem a dobou. Pro experiment se pouziva piipravek,

ktery lze vidét na Obr.8. [35.]

Mg¢feni trvalé deformace v tahu je dalsi zkouskou, kterd namaha vzorek tak, aby vzorek byl
deformovan pfi zvolené teploté a talku, ale v tahu. Tato zkouska je dulezita pro vyrobky,
které jsou namahany v tahu. To jsou naptiklad femenice, rukavice apod. M¢fi se dle normy

CSN 62 1452.[35.]
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Ao [MPa]
OM=0p T=---------- kfehky polymer
Om=0g -f---------- % 77777777777777777777777777
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>

' 0 ] ' '
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Obr. 8 Typické deformacni kiivky polymerii v tlaku a detail mériciho télesa [35.]
2.2 Krip

Krip charakterizuje deformaci vulkanizatu v ¢ase pusobici konstantni silou. Je velmi snad-
na zkouska, ktera se jiz moc neméfi. Je to z toho divodu, ze existuje pomérné malo vyrob-

ka z vulkanizatu, kde krip pfedstavuje skuteény problém. [36.][33.]

napéti bez napéti
deformace

krip  zpétny krip

¢as
Obr. 9 Schéma priibehu kripu [4]

Krip je méfen v tlaku ale 1 ve smyku. Kripova deformace vulkanizatu Casto linearné roste

s logaritmem casu. [36.][33.]

ZkuSebni téleso se na jednom konci pevné uchyti a na druhém se napinéd konstantni silou,
coz zpusobi deformaci télesa. Pro zkouSku se voli vzorky ve tvaru oboustranné lopatky,
kde se predpoklada, Ze zde bude zanedbatelnd zména prifezu béhem dané deformace.
[36.]1[33.]

Tvar krepovych kiivek je ovlivnén typem pouZitého polymerniho materidlu, jeho struktu-
rou, zda je plnény a jakym zpisobem je vulkanizovan. Dalsi parametry, které ovlivni

zkousku, jsou teplota zkouseni ¢i velikost zatizeni. [36.][33.]
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2.3 Relaxace napéti

Viskoelasticka latka se pod vlivem mechanického namahani chové soucasné jako pruzna

hookovska latka a viskozni newtonovska latka. [38.]

Pro nékteré aplikace naptiklad pro rtizné tésnéni je vhodna zkouska relaxace napéti, kdy je
nutné, aby vlastnosti vulkanizatu se neménily v prubéhu deformace. Mize se méfit v tlaku,

smyku a Vv tahu. Pro tésnéni se preferuje zkouska v tlaku. [38.][39.]

Viskoelastické latky reaguji na mechanické namahani vzdy se zpozdénim. Casova prodle-

va je dana vzajemnym usporadanim fetézcii v uréeném polymernim systému. [38.][39.]

Relaxaci linearné viskoelastického polymeru se popisuje dle Maxwellového mechanického
modelu, ktery je tvofen hookovskou pruzinou s elastickym modelem E a pistem s viskozni

kapalinou o viskozité n. [38.][39.]

[

E

4.

v
T

Obr. 10 Maxwellitv model [38.]
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II. PRAKTICKA CAST
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3 CILE DIPLOMOVE PRACE

Cilem diplomové prace je posoudit vliv stupné plnéni a sitovani na trvalou deformaci a

dalsi vlastnosti kau¢ukové smési.
Hlavni cile diplomové prace jsou:

1. Zpracovani reSerSe na dané téma
2. Priiprava kaucukovych smési a méteni zadanych vlastnosti

3. Vyhodnoceni vysledkt zkousek a formulace zavéri
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4 PRIPRAVA SMESI

4.1 Materialy

Pii pfipravé smési byl zvolen kau¢uk EPDM — Royalene 580 HT s ohledem pro jeho odol-

nost vaci starnuti vlivem tepla, zejména pii pouziti peroxidu. Piehled vlastnosti a specifi-

kaci dle vyrobce lze vidét v Tab. 1.

Tab. 1 Viastnosti a specifikace kaucuku EPDM — Royalene 580 HT

Vlastnosti a specifikace Min. Max. Charakteristika
Viskozita Mooney 55 65 N/A

E/P hmotnostni pomér N/A N/A 53/47
ENB, Hmotnost [%] N/A N/A 2,7
Rozdéleni molekulové hmotnosti N/A N/A Siroké
Prchlavé hoflaviny, Hmotnost [%] N/A 1 N/A
Popel, Hmotnost N/A 0,15 N/A
Stabilizator N/A N/A Bez zbarveni
M¢rna hmotnost [g/cc] N/A N/A 0,86

Barva N/A N/A krémové bila

Jako aktivatory vulkanizace byly pouzity Stearin a oxid zine¢naty (ZnQ), které spolu rea-

guji ve smési jako stearan zinecnaty. Stearin je bily prasek na bazi kyseliny stearové a ky-

seliny palmitové. Stejnou barvu tedy bilou ma i oxid zine¢naty. V tomto systému jsou jako

aktivatory a urychlovace zaroven, jelikoZ zde neni pouzit sirny vulkanizaéni systém, ale

peroxidicky. V nekterych piipadech tedy ZnO a stearin slouzi jako urychlova¢ peroxidické

vulkanizace.

Zmékcovadlem ve smési byl olej AP/E CORE 600 od vyrobce ExxonMobile pro lepsi

zpracovatelnost pfi michani. Pfehled vlastnosti Ize vidét v Tab. 2.
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Tab. 2 Charakteristika oleje AP/E core 600

Vlastnost AP/E Core 600
Vzhled svétly, ¢iry
Barva ASTM 4

Bod vzplanuti, COC [°C] 246
Kinematicka viskozita pfi 40 °C [mm?/s] 109 - 116
Bod tuhnuti [°C] -6
Viskozitni index 95

Jako plnivo se pouzily saze N550 Cabot Valasské Meziti¢i. Charakteristiku sazi N550 dle

vyrobce Ize vidét v Tab. 5.

Tab. 5

Tab. 3 Charakteristika sazi

Charakteristika N550
Todové ¢islo [mg.kg™] 43
Absorbce DBP [mI/100g ] 121
Meérmy povrch [m®.g™] 40

Za vulkanizacni ¢inidlo byl pouzit peroxid Perkadox 1440 B-pd. Charakteristika peroxidu

dle vyrobce lze vidét v Tab. 4

Tab. 4 Charakteristika peroxidu

Charakteristika Peroxid
Molekulova hmotnost 338,5
Vzhled Spinavé bily prasek
Hustota [g/cm3] 41,65
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Obchodni nazev Perkadox 14-40 B-pd

4.2 podminky michani smési

Kaucukova smés byla pfipravena na bazi EPDM kaucuku a dalSich piisad, jak bylo zmin¢-
no v kapitole 1. Jednotlivé smési se lisily obsahem sazi a to 30, 60 a 90 dsk. Dale se sledo-
val vliv mnozstvi peroxidu na zkoumané vlastnosti a to v mnozstvi 5; 7,5 a 10 dsk. Tento
vliv mnozstvi peroxidu byl zkouman u smési, ktera obsahovala 60 dsk plniva. U ostatnich

smési byl obsah peroxidu 10 dsk Podrobné slozeni kau¢ukovych smési je v Tab. 5.

Tab. 5 Slozeni smési

SMES S30-10 S60-5 S60-7,5 S60-10 S90-10
) MnozZstvi | Mnozstvi | MnoZstvi | MnoZstvi | MnoZstvi

Surovina

[dsk] [dsk] [dsk] [dsk] [dsk]
EPDM Royalene 582

100 100 100 100 100
HT
Stearin 1 1 1 1 1
ZnO 3 3 3 3 3
N550 30 60 60 60 90
AP/E core 600 50 50 50 50 50
Peroxid 10 5 7,5 10 10
Celkem 194 219 221,5 224 254

Piiprava smési probihala dle normy ASTM D3192-09 ve dvou krocich. Nejdtive se na hné-
tici POMINY FARREL BANBURY MIX (Obr. 11 Integrdini hnétic POMINY FARREL
BANBURY MIX), jehoZ michaci elementy jsou tangencidlniho tvaru, pfipravila pfedsmés,
ktera aZ na peroxid obsahovala v§echny slozky. Teplota komory hnéti¢e byla nastavena na
80 °C pomoci olejové 1azné, rychlost otadek byla 59 ot/min. Casy pfidavani jednotlivych

slozek do hnétice, jsou patrné z Tab. 6.

Nasledné¢ se na dvouvalci FARREL MIXING MILL 6-2605, ktery ma rozméry valct
150 x 330 mm (Obr. 11 Integralni hnétic POMINY FARREL BANBURY MIX) domichal pero-
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xid. Michani na dvouvalci probihalo opét pii teploté 80 °C pii nastavenych otackach pied-

niho valce 13,5 ot/min a 12,3 ot/min zadniho valce.

Obr. 11 Integralni hnétic POMINY FARREL BANBURY MIX

L
-

-~
P —
]

Obr. 12 Dvouvdlec Farrel 150 x 330 mm
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Tab. 6 Cas michani smési

Faze Surovina Cas[min]
EPDM Royalene 582 HT 0:00
Stearin
1. faze hnéti¢ Pominy 3:00
Zn0O
Farrel
N550
5:00
Olej
2. faze dvouvalec Farel Peroxid 15:00
Konec michani 25:00
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5 MERENI ZAKLADNICH CHARAKTERISTIK

5.1 Meéreni vulkaniza¢nich charakteristik

Pted samotnou pifipravou vzorkl je nutné zjistit také jejich vulkaniza¢ni charakteristiky pro
dalsi zpracovani. Toto méfeni bylo provedeno na vulkametru Monsanto. Méfeni smési se

provadélo pii teploté 170 °C. Zméiené parametry vulkanizace jsou uvedené v Tab. 7.

Tab. 7 Vulkanizacni parametry smési pii 170°C

Smés (saze a peroxid) S30-10 S60-5 | S60-7,5 | S60-10 | S90-10
Doba bezpecnosti ts [min] 4 3 3 2,5 15
M [dNm] 5 10 10 8,8 12
My [dNm] 30 26 30 40 48
tgo [Min] 18,5 21,5 22,5 23,5 17,45

5.2 Hustota smési

Po namichani smési u nich byla stanovena hustota dle normy CSN 62 1405 metody A
[15.]. ZkuSebni vzorky vazily nejméné 2,5 g a mély hladky povrch bez trhlin a necistot.
Zkusebni teplota pro stanoveni hustoty vzorkti byla 20 °C. Hustota ethanolu pfi této teploté
je 0,7893 g.cm™. Zkusebni vzorek byl zvazen nejdiive na vzduchu a nasledng v kapaling.
Me¢fteni se provedlo 2x a vyslednad hodnota se zprimérovala z ditvodu vétsi presnosti. Vy-

sledné zprimérované hodnoty jsou vidét v Tab. 8. Hustota p se vypocitala dle vzorce

mq

p= po (1), ktery je uveden v norm¢

m1—m1.

p=—"—p, ()

kde  m; - je hmotnost zkuSebniho vzorku pryze, [g]

M, . je hmotnost zkuSebniho vzorku pryZze zmenSena o hmotnost stejného objemu

vody, stanovena vazenim ve vodé [g]

po — hustota zkugebni kapaliny [g.cm™]
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Tab. 8 Hustoty nameérenych smési

Smés om;[g] omo[g] | @plg.em”]
S30-10 2,1329 0,3550 0,9466
S60-5 2,3658 0,4086 0,9544
S60-7,5 2,5059 0,4402 0,0581
S60-10 2,7499 0,4988 0,9653
S90-10 2,7425 0,7106 1,0653

Z vysledného Graf 1 Ize vycist, Ze nejvétsi hustotu ma smes s nejvyssim podilem sazi a
peroxidu, tedy smés S90-10. Pokud srovname smés S60, ktera ma rizny podil ptidaného
peroxidu, tak miiZzeme tvrdit, Ze podil pfidaného peroxidu nema ve smésich pfiili§ velky

vliv na vyslednou hustotu.

1,08

1,06

1,04

1,02

1

0,98

0,96

Hustota [g.cm-3]

0,94
0,92

0,9

0,88

S30-10 S60-5 S60-7,5 S60-10 S90-10

Smési

Graf 1 Znazorneéni hustoty smési
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5.3 Priprava zkuSebnich vzorki pro jednotlivé zkousky

Pro dalsi méfeni bylo nutné piipravit vzorky. Tyto vzorky byly vyrobeny z desticek, vyli-
sovanych z piipravenych smési. Desticky byly vylisovany pii 170 °C na hydraulickém lise.
Desticky mély rozmér 72 x 72 x 6 mm nebo 150 x 150 x 2 mm. Doba lisovani je shodna
s Casem optimalni vulkanizace tgg, ktera je uvedena v tabulce. Navic zde byla vzdy pfictena
1 minuta na 1 mm tloustky desti¢ky z divodu prohtati celého materialu. Pfed lisovanim se

desticky s rameckem vzdy predehialy na pozadovanou teplotu.

Zm¢éiena hodnota hustoty slouzila k vypoctu pozadované smeési na dany rozmér ramecku.
Po vylisovani se desticky vlozili do suSarny na 150 °C po dobu 4 hodin z diivodu odstra-

néni peroxidu.

a) Ptiprava vzorki pro trvalou deformaci v tlaku a relaxacni zkousku

Vzorky potiebné k této zkousce se vyiezaly z desti¢ek o rozméru 72 x 72 x 6 mm.
Tyto vzorky mély tvar vale¢ka Obr. 13. Primér vzorkt byl 13 + 0,5 mm a tloustka
6,3+ 0,3 mm.

Obr. 13 Vzorek k méreni trvalé deformace

V tlaku a relaxacni zkousky

b) Ptiprava vzorku pro trvalou deformaci v tahu

Pro zkousku trvalé deformace vtahu byly pouzity ramecky o rozmérech
150 x150 x 2 mm a nasledné z nich byly vysekany vzorky ve tvaru lopatky na hyd-
raulickém vysekavacim stroji Obr. 14., typ S2
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Obr. 14 Zkusebni vzorek ve tvaru lopatky
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6 ZKOUSKY TRVALYCH DEFORMACI

Diplomova prace je zaméfena na meéteni trvalych deformaci, proto byly méfeny zkousky

trvalé deformace v tlaku, tahu a také relaxacni test.

6.1 Meéreni trvalé deformace v tlaku

Zkouska trvalé deformace v tlaku byla méfena dle normy CSN ISO 815-1.[16.] Principem
této zkousky je stlacit zkusebni vzorek pii laboratorni nebo zvysené teploty na definovanou

deformaci, kterd je po stanovenou dobu udrzovana na konstantni hodnot¢.

Velikost stlaceni je standardné 25 + 2% ptvodni tlouStky zkusebniho télesa.

Trvald deformace v tlaku, vyjadiend v procentech, se vypocita dle vzorce T.D = %
1™ ts
100 (2)
T.D =M. 190 2)
hy—hg
Kde
ho pocatecni tloustka zkusebniho télesa, [mm]
hy tloust’ka zkuSebniho télesa po zotaveni, [mm]

hs vyska vlozky, [mm]

6.1.1 Popis méfeni trvalé deformace v tlaku

Zkusebni vzorky ve formé valecki o tloustce 6,3 mm + 0,3 mm se zm¢éfili tlouStkomérem
pfi laboratorni teploté a pak se umistili mezi dvojici stlacovacich desek, které byly nama-
zany silikonovym olejem z diivodu nepfilepeni se vzorku k povrchu, spolu s vlozkami o

tloust'ce 4,77 mm. ZkouSena télesa se nedotykala mezi sebou, Srouby ¢i vlozkami.
Po té se celé zatizeni vlozilo do vytemperované susarny na pozadovanou teplotu a ¢as.

Po ukonceni zkousky deformace Vv tlaku se zkuSebni téleso nechalo odlezet na drevéné
desce pro zotaveni na 30 min pfi laboratorni teploté a opét se zméfila tloustka zkusebniho

télesa tloustkomérem.
Po méfeni télisek nasleduje kontrola vnitini struktury vzork.

Byly provadény zkousky:

e Kratkodobé: 2 a 6 hodin pii 55 °C, 100 °C a 150 °C
e Dlouhodobé: 24, 48, 72 a 168 hodin pii 55 °C, 100 °C a 150 °C
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Zatizeni a postup pfipravy této zkousky je znazornén na nize uvedenych Obr. 15 a Obr. 16

Obr. 15 Méreni trvalé deformace v tlaku a) nastriknuti oleje b) umistnéni vzor-
kit s vlozkami c) utazeni Sroubii

Obr. 16 Méreni tloustky vzorkii pomoci tloustkomeéru

6.1.2 Vyhodnoceni zkousky trvalé deformace v tlaku

Pro lepsi znazornéni byly kratkodobé i dlouhodobé zkousky dany do jednoho grafu. Pro-
vadely se zkousky na smésich, kde byl riizny pomér plniva (N550) a které byly vulkanizo-

vany riznym pomeérem peroxidu.

V nize uvedenych tabulkach Tab. 9, Tab. 10, Tab. 11, Tab. 12 a Tab. 13 jsou uvedeny jed-
notlivé vysledky méteni a hodnot trvalych deformaci po 2, 6, 24, 48, 72 a 168 hodin pfi
55 °C, 100 °C a 150 °C. Stlaceni se provadélo pii 25 %.

Jak miZeme vidét v grafech, zavislost trvalé deformace v case roste. JelikoZ se jedna o
smési, které jsou sitovany peroxidy, miizeme vidét velké rozdily pii riznych pomérech
peroxidi. Nejvetsi narist je u smési, kde je plnivo sazi v poméru 60 dsk. Pokud porovname
stejné plnénou smés s riznym pomérem peroxidu, tak mizeme vidét, Ze nejveétsi trvalad

deformace nastala u poméru peroxidu 5 dsk.

Pti zvySujici se teploté je trvald deformace vyraznéjsi — v grafu pii 150 °C trvald deforma-

ce smési S60-5 se piiblizuje 100 %.
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Vliv sitovani pomoci peroxidi ma velky vliv na trvalou deformaci. Dokazuji to nize uve-

dené grafy.

Z grafi mizeme dale dokazat, ze vliv plnéni sazemi nema ptilis velky vliv. Grafy smési

S90-10, S60-10 a S30-10 jsou pii kazdé teploté téméi totozné.

Pokud se podivame na ¢as zkousek, trvala deformace rychleji roste pii vyssi teploté a nej-

vic se projevi do 24 hodin, poté se hodnota pouze mirné zvysuje.

Tab. 9 Vysledky méreni a hodnot trvalych deformaci smési S30-10

" Doba stlace- | Trvala defor- | Smérod. od-
Smés ni mace [%] chylka Teplota [°C]
2 22,80 0,4858
6 23,64 0,5359
24 28,47 0,8110 55
48 29,87 0,2608
72 29,37 0,8950
168 35,98 0,1418
2 13,31 1,0169
6 18,78 0,6667
24 22,62 1,3317
530-10 48 24,43 0,1126 100
72 25,24 1,3380
168 28,24 0,9180
2 13,15 0,3661
6 17,14 1,7037
24 22,99 0,5475 150
48 36,66 1,0578
72 49,26 2,4388
168 74,37 3,3670
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Tab. 10 Vysledky méreni a hodnot trvalych deformaci smési S60 -5

« Doba stlaée- | Trvala defor- | Smérod. od-
Smés ni mace [%] chylka Teplota [°C]
2 39,95 4,0502
6 44,00 0,7519
24 54,08 0,2706 55
48 55,70 0,9300
72 58,41 0,5806
168 67,42 0,1592
2 31,23 0,0692
6 43,11 0,6612
24 52,41 1,2305
S60-5 48 56,78 0,6478 100
72 57,92 0,8050
168 66,66 0,3610
2 30,92 1,5419
6 40,33 1,7967
24 60,89 0,6912 150
48 74,57 8,3003
72 84,01 1,4647
168 93,72 5,6249

Tab. 11 Vysledky méreni a hodnot trvalych deformaci smési S60 - 7,5

- Doba stlade- | Trvala defor- | Smérod. od-
Smés ni mace [%] chylka Teplota [°C]
2 27,13 1,3668
6 30,59 0,5688
24 36,91 0,5818 55
48 38,26 0,3599
72 40,52 0,8114
168 46,52 0,6906
2 17,54 0,7227
6 25,76 0,0420
24 29,48 0,2494
S60-7.5 48 33,90 0,2308 100
72 37,08 0,6830
168 41,41 0,6350
2 17,08 0,3706
6 22,32 0,3125
24 37,85 1,8328 150
48 48,50 1,7335
72 67,12 1,2214
168 85,47 1,3673
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Tab. 12 Vysledky méreni a hodnot trvalych deformaci smési S60 — 10

" Doba stlace- | Trvala defor- | Smérod. od-
Smés ni mace [%] chylka Teplota [°C]
2 19,20 0,4843
6 23,34 0,6322
24 25,39 0,4321 55
48 26,71 0,7027
72 28,38 1,6717
168 33,12 0,6454
2 10,84 0,6031
6 16,44 0,5541
24 19,50 0,2272
560-10 48 22,24 0,5252 100
72 2511 0,0700
168 26,60 1,0460
2 10,15 0,1777
6 15,04 0,8301
24 24,01 1,4969 150
48 34,81 0,4482
72 48,13 2,5844
168 71,98 1,0771

Tab. 13 Vysledky méreni a hodnot trvalych deformaci smési S90 — 10

. Doba stlaée- | Trvala defor- | Smérod. od-
Smés ni mace [%] chylka Teplota [°C]
2 17,72 0,3335
6 21,90 0,4490
24 23,88 0,7106 55
48 25,96 0,2459
72 28,71 0,7089
168 32,36 0,0914
2 10,10 0,3732
6 14,64 0,8709
24 15,89 0,2613
590-10 48 20,63 0,4514 100
72 23,82 1,1380
168 27,66 0,5030
2 8,23 0,5248
6 12,77 0,3346
24 25,01 0,4284 150
48 32,23 0,6674
72 45,52 0,4204
168 67,68 1,8024
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Z Graf 2 mtzeme sledovat zavislost trvalé deformace na ¢ase pro rostouci mnozstvi sazi ve
smési pii 55 °C. Tyto smési mély stejny podil peroxidu, proto miuzeme vidét, ze
s rostoucim Casem se trvald deformace piilis§ neméni. U kratkych ¢asti zkouSky je nariist
trvalé deformace vyraznéjsi, hlavné€ u smési S30-10. Po rychlém vzriistu trvale deformace
v kratkém cCase roste nasledné kiivka téméf linearné. Je zde vidét, ze s rostouci koncentraci

sazi se trvald deformace mirn¢ snizuje.
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Graf 2 Zavislost trvalé deformace pro rostouci mnozstvi sazi ve smési pri 55 °C

Na Graf 3 opét sledujeme zavislost trvalé deformace na Case pro rostouci mnozstvi sazi
tentokrat pro teplotu 100 °C. Zde je vidét pozvolnéjsi nartst pocatecni deformace s Casem.
Po 168 h méteni dosahuji vSechny 3 smési podobnych hodnot trvalé deformace cca 28 %.
Pfi porovnani s pfedchozim Graf 2 je patrny mirny pokles trvalé deformace pii vyssi teplo-
té. Jelikoz pfi teploté 55 °C byla namétena nejvyssi hodnota trvalé deformace cca 36 %, pii
teploté 100 °C bylo naméteno pouze 28 %. Vidime, Ze pii této teploté jsou pro vSechny 3

smési podobné hodnoty trvalé¢ deformace po ukonceni méteni.
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Graf 3 Zavislost trvalé deformace pro rostouci mnozstvi sazi ve smési pii 100 °C

V Graf 4 byla posuzovana stejna kritéria jako u Graf 2 a Graf 3, ale pti méfené teploté
150 °C. Zde trvala deformace u vSech smési vyrazné vzrista a na konci métfeni se pohybu-
je se kolem 70 %. Ptedpoklad je, ze se zvySujici se teplotou, by méla trvala deformace rist.
U teploty 100 °C ovsem mirn¢ poklesla oproti 55 °C. Naopak pfi nejvyssi teploté je trvala
deformace kolem 70 %. To miZe znamenat vliv degrada¢nich procesii nebo piipadné jesté
pomalou dovulkanizaci. Z vysledkil je parné, Zze nejvice plnéna smés ma mirné nizsi de-

formaci nez nejméné plnéna smes.
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Graf 4 Zavislost trvalé deformace pro rostouci mnozstvi sazi ve smési pri 150 °C

Dale byl zkouman vliv mnozstvi sitovaciho ¢inidla na trvalou deformaci, tj. mnozstvi pe-
roxidu ve smési. Z Graf 5 lze vidét, ze ¢im mensi podil peroxidu ve smési, tim je trvala
deformace v case vyssi. U smési S60-5 pfi teploté 55 °C na konci zkousky dosahovala
témet 70 %, pii obsahu 7,5 peroxidu to bylo 47 % a pii 10 % peroxidu jen 33 %. Coz uka-

zuje vyznamny vliv stupné sesitovani na trvalou deformaci.
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Graf 5 Zavislost trvalé deformace pro rostouci mnozstvi peroxidu ve smési pii 55 °C

Podobny vyvoj vidime i u teploty 100 °C. Hodnoty trvalych deformaci jsou podobné jako

pfi niZsi teploté.
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Graf 6 Zavislost trvalé deformace pro rostouct mnozstvi peroxidu ve smési pii 100 °C

U grafu Graf 7 l1ze vidét témét 100 % trvalou deformaci u smési S60-5. Je to z toho divo-
du, Ze méfeni probihalo pii vysoké teploté 150 °C. Jak §lo poznat ze zkouseného vzorku po

vyjmuti z piistroje, tak smés vlivem teploty degradovala. I u této teploty je patrné, Ze smési
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s riznym podilem peroxidu ve smésich maji riizny stupen trvalé deformace. Z vysledki

muzeme tedy usuzovat, ze stupen sesitovani vyrazné ovlivituje trvalou deformaci zkouma-

ného systému.
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Graf 7 Zavislost trvalé deformace pro rostouci mnozstvi peroxidu ve smési pri 150 °C

Graf 8 zobrazuje zavislost trvalé deformace na teploté pii riznych ¢asech u smési S60-5.

Z grafu je patrné, Ze nejvetsi vliv na trvalou deformaci v tlaku ma vysoka teplota a doba

zkousky.
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Graf 8 Zavislost trvalé deformace pri riiznych teplotach a c¢asech u smési S60-5

6.2 Méreni trvalé deformace v tahu

Zkouska byla méfena dle normy CSN 62 1452 [17.], kdy se posuzuje trvala deformace
pryze v tahu na zkusebnim télese, které ma uréenou plochu méfeni. Zkouska je vyjadiena v
procentech. Uéelem je stanoveni hodnot trvalé deformace pryze v tahu, které charakterizuji

viskézni podil v komplexu viskoelastického chovani pryze.

Trvala deformace v tahu se vypocita dle vzorce (3):

T.D=:"2-100  (4)

T Il

Kde
lo vzdalenost mezi referenénimi znackami zkuSebniho télesa pted zkouskou, [mm]
Is vzdalenost mezi referen¢nimi znackami napnutého zkuSebniho télesa, [mm]

Iy vzdalenost mezi referenénimi zna¢kami zkuSebniho télesa po (30 = 3) min, [mm]

6.2.1 Popis méreni trvalé deformace v tahu

Zkusebni vzorky jsou ve formé vyseknutych lopatek dle normy CSN 62 1436 [17.], kde je

jejich tloustka stanovena na (2 + 0,2) mm. Zkouseji se 3 télesa od kazdé smési. Na kazdy
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vzorek se nanesou referencni znacky ve vzdalenosti 25 + 0,1 mm. Tyto zna¢ky vymezuji

pracovni ¢ast zkusebniho vzorku.

Kazdy vzorek se ukotvi do zkuSebniho télesa tak, aby jedna Cast byla pevné ukotvena a

druha byla snadno posunutelna do findlni deformace, ktera ¢inila 100 %

Po 10 minutdch, kdy jsou vzorky ponechény pfi laboratorni teploté, se zméii vzdalenost

mezi referenénimi zna¢kami.

Poté se celé zafizeni vlozi do vytemperované susarny na pozadovanou teplotu a Cas. Zku-

Sebni teplota byla 100 °C a byla méiena pii 2, 6, 24, 72 a 168 hodinach.

Po ukonceni zkousky se ptipravek vyjme ze susarny a vzorky se umisti na dievénou desku

po dobu 30 min. Nasleduje zméfeni vysledné vzdalenosti mezi referenénimi znackami.

Zatizeni a postup ptipravy této zkousky je znazornén na nize uvedeném obrazku 17.
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Obr. 17 Méreni trvalé deformace v tahu a) naneseni referencnich znacek b) umistnéeni
vzorkil ¢) natazeni vzorku d) zméereni pocatecni vzdalenost e) viozZeni do susarny f) zméreni
PO vyjmuti

6.2.2 Vyhodnoceni zkousky trvalé deformace v tahu

V Tab. 14 jsou uvedeny jednotlivé vysledky méteni a hodnot trvalych deformaci v tahu po

2,6,24,72 a 168 hodin pii 100 °C. Konstantni deformace byla 100 + 10 %.
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Tab. 15 Vysledky 7 méreni trvalé deformace v tahu pri 100 °C
Smés S30-10 S60-5 S60-7,5 S60-10 S90-10
Smér. Smér. Smér. Smér. Smér.
[h; . ”[I/;)l])' odchylka “[I/;)]]l odchylka “[I/;]]l odchylka ”[I/:])' odchylka “[f/;]])' odchylka
[%0] [%0] [%0] [%0] [%0]
2 18,84 0,382 44 52 1,826 26,29 1,365 12,39 1,56 12,12 1,054
6 | 1897 | 0636 | 4208 | 1537 | 20,69 | 1,305 | 14,93 | 1,458 9,63 2,071
24 | 25,82 0,243 67,84 1,962 43,03 0,999 17,34 1,734 16,26 1,351
72 | 24,15 0,761 59,05 1,254 34,13 1,151 21,09 0,484 26,9 1,037
168 | 26,37 | 1,485 | 59,57 | 0,792 | 34,28 | 1,852 | 32,52 | 10,04 | 22,96 1,17

V Graf 9 byla sledovana zavislost trvalé deformace v tahu na ¢ase u smési, které mély raz-

né mnozstvi sazi ve smési pii teplote¢ 100 °C. Z Grafu lze vidét, Ze velmi rychle vzrostla

trvala deformace u vSech smési na poc¢atku méfeni. Nejvyssi hodnotu trvalé deformace v

tahu a to 32 % dosahla smés S60-10.

Smés obsahujici 60 dsk sazi jako plnivo s 10 dsk peroxidu mé nejvyssi vzrist trvalé de-

formace v tahu, ale nasledné se hodnoty ustaluji na piiblizn¢ stejnych hodnotach, jako maji

ostatni smési.

Vysledky z méteni nejsou prili§ prokazatelné, jak je vidét z grafu. Je to zplsobeno nerov-

nomérnym natahovanim a néslednym uvoliovani méficiho pfipravku a tim padem doslo

k chybé méteni. Da se ale tvrdit, Ze smési s riznym mnozstvim plniva nemaji pfili§ velky

vliv na trvalou deformaci.
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Graf 9 Zavislost trvalé deformace na case pro rostouci mnozstvi sazi ve smési pri 100 °C
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V Graf 10 jsou srovnany smési se stejnym mnozstvim plniva, ale riznym mnoZstvim pero-
xidu. Lze vidét, Ze nejvyssich hodnot trvalé deformace v tahu dosahuje smés S60-5. Smés
S60-10 ma nejstabilnéjsi pomaly rist az do hodnoty 32 %, které také dosdhne smés S60-10
na zavér méfeni. VSechny smési maji téméf identicky pribéh a to velmi rychly narast hod-
not v pocateénim méieni. U smési s 5 a 7,5 dsk peroxidu po 68 hodinadch méfeni nasleduje
mirny pokles, coz mize byt zptisobeno chybou méfeni béhem upindni vzorki. Vyvoj je
zde podobny jako u trvalé deformace v tlaku, kdy mensi mnozstvi peroxidu vykazuje vyssi

trvalou deformaci.
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Graf 10 Zavislost trvalé deformace na case pro rostouci mnoZstvi peroxidu ve smési pri
100 °C
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6.3 Meéreni relaxace v tlaku

Zkouska relaxace v tlaku byla méfena dle normy ISO 3384-1[18.]. Tato zkouska se pouzi-
va k vyzkouSeni tésnosti materiali. ZkouSena t€lesa jsou ve form¢ valecki a z pravidla se

testuji 3 vzorky.

Mg¢fici zafizeni je stavéno na meéfeni relaxace v tlaku na pozadovanou deformaci, ktera

musi byt konstantni (25 %)

Relaxace v tlaku R(t) se vypocita podle nasledujiciho vzorce: (4)

R(t) = 2=t 1007.p = 2= . 100 (4
Fo 1

s_lo

Kde
Fo tlakova sila zmétend po 30 min [N]
Ft tlakova sila zméfena v testovacich ¢asech, [N]

6.3.1 Popis méreni trvalé deformace v tlaku

Zkusebni vzorky ve form¢ valec¢kt o tloustce 6,3 mm + 0,3 mm a praimérem 13 + 0,5 mm

se vyseknou z ptipravenych desticek.

Vzorky pfed méfenim musi byt kondicionovany. Tzn., ze vzorky jsou umistény na 3 hodi-

ny pii teploté 70 °C do suSarny a po vyjmuti se temperuji 24 hodin pfi laboratorni teploté.

Nasleduje mechanicka kondicionace, kdy se vzorky stla¢i na zkoumanou deformaci a ih-
ned se toto stla¢eni uvolni. Takto stlaCujeme 5x za sebou a nasledné se nechaji vzorky opét

temperovat pfi laboratorni teploté 24 hod

Vzorek se stla¢i dvéma rovnobéznymi rovnymi deskami vyrobené z pochromované nebo
nerezové oceli. Desky musi byt rovné a nesmi se ohybat plisobenim testovaciho tlaku o
vice nez + 0,01 mm. Tyto desticky pfed pouZitim vZdy oc€istime, pak je nasledné opatiime
tenkou vrstvou maziva, které neovliviiuje vlastnosti zkousenych vzorkli. V nasem piipadé
byl pouzit MoS5.

Piedehicjeme susarnu na zkusebni teplotu. Dfive nez se vzorky upevni do klicky, musi byt

vzorky 1 klicky také predehiaty na pozadovanou teplotu.

Nasledné vlozime vzorek mezi desky a stlacime o 25 + 2 % a vlozime do susarny. Pozado-
vanou deformaci udrzujeme béhem celé zkousky. Po pozadované méfené dobé vlozime

klicku se vzorkem do méficiho zatizeni, ktery méfi relaxaci v tlaku.



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka 47

Vzorek je mezi deskami stlaen na konstantni deformaci. Pomoci pistu, kterym pohybuje-
me pomoci kola, pisobime na vzorek silou, kteréd jej dodate¢né¢ deformuje a z této sily se
vypocita relaxace v tlaku. Pouzité méfici zafizeni neméti pfimo relaxacni silu, ale je kon-
struovano tak, aby zméfilo jaka sila je vyvijena pistem pusobicim seshora. Je to z divodu

rovnovahy relaxacéni sily vyvijenou vzorkem.

Zjisténi probihd pomoci rozpojeni elektrick¢ého kontaktu na horni desti¢ce a vodivym
krouzkem. V okamziku, kdy jsou sily v rovnovaze, dojde k posunuti vodivého krouzku od
horni desticky smérem dolt a tim dochazi k pteruseni elektrického kontaktu. Tato sila,

ktera je potiebna k rozpojeni, desti¢ek je zapsana.

Mg¢feni probihalo pii teplotach 55 °C, 100 °C a 150 °C v métenych Casovych intervalech
30 min, 3 hodiny, 6 hodin, 24 hodin, 72 hodin a 168 hodin.

VSsechny smési byly méfeny u kazdé zkoumané teploty 9 x, pro co nejpiesnéjsi méfeni. U
vSech smési byly méteny 3 vzorky, kdy kazdy vzorek byl méfen také 3 x. Tyto hodnoty se

nasledné zprimérovaly.

Postup je znazornén na Obr. 18.
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Obr. 18 Méreni trvalé deformace v tlaku a) ocisténé sklicko b) a ¢) umistnéni vzorkii mezi skio
a desku, kdy je vzorek namazan mazivem (MoSy) d) a f) upevnéni klicky f) mérici pristroj

6.3.2 Vyhodnoceni zkousky relaxace v tlaku

Nameéftené hodnoty z méteni relaxace v tlaku jsou zaznamenany v Tab. 16, Tab. 17 a Tab. 18.
Jak je patrné u vSech smési mél prubéh relaxace vzrustajici tendenci. Grafické znazornéni
je na Grafech 11 - 12. Pfi teploté méfeni 55 °C nejvétsi relaxaci dosahla smés S60-7,5, kdy

byl rozdil od ostatnich smési az témét 15 %.
Se vzrustajici teplotou relaxace stoupala az k 93 % u smési S60-5 u 150 °C.

Smési, které byli plnéné 60 dsk sazemi méli nejvyssi procentudlni hodnotu relaxace. Nao-

pak nejmensi hodnoty méla smés plnéna 90 dsk sazemi u teplot 55 °C.



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka

49

Tab. 19 Vysledky mereni a hodnot relaxace v tlaku pri teplote 55 °C

Smés ¢R<t[§/2;”‘”> “E}:j”) oR(t6)[%] | oR(t24) [%] | 6R(t72) [%] | 6R(t168) [%]

$30- Ef)g]) 6341 | 25136 | 28,500 35,483 39,513 45,357
100173 0,162 1059 | 0,990 1151 1242 1,209
S60.5 Ef)g]) 3322 | 17010 | 27,045 38,836 42,950 47,483
5 0,666 | 0531 | 0588 0,688 0,678 0,675

S60- F,g]) 5971 | 6076 | 10122 14,050 43,566 63,850
G 0,137 0330 | 0037 0,105 0,222 0,039
S60- FJE:]) 8038 | 9,607 | 19844 25,546 36,045 37,842
100173 0,472 0350 | 0,683 0,641 0,704 0,936
S90- F]g]) 7560 | 8458 | 11,038 24,721 29,439 34,524
100173 0264 | 0533 | 0392 0,907 0,822 0,736

Tab. 20 Vysledky méreni a hodnot relaxace v tlaku pri teplote 100 °C

Smés "’R(t[iﬁ;"'”) ”tf,gj”) oR(t6)[%] ”l?%“) oR(t72) [%] | oR(t168) [%]
sa0.10 | RO ]| 4587 14063 | 20850 | 22,311 34,714 52,786
5 0,834 1,101 | 1,106 1,126 0,922 1,248
o5 |[RO[%]| 2983 | 28795 | 38855 | 51,909 68,262 81,412
5 0,724 0476 | 0,381 0,479 0,349 0,406
se0.75 | RO AT 4463 17,677 | 25059 | 43344 56,430 70,908
: 5 0,781 0470 | 0,536 0,513 0,392 0,277
se0.10 | RO 6,671 8,770 | 17540 | 25677 33,256 43,908
5 0,809 0936 | 0,857 0,476 0,874 0,949
o010 | RO 1,838 | 21,161 | 40,629 | 50,756 72,551 89,631
5 0,647 0533 | 0,220 0,140 0,282 0,179
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Tab. 21 Vysledky méreni a hodnot relaxace v tlaku pii teploté 150 °C

« oR(t30min) | eR(t3) oR(t24) oR(t168)
Smés [9%6] (%] oR(t6)[%] (%] oR(t72) [%] (%]

s30- | RO | 5210 | 6855 | 16768 | 39,180 50,489 78,733
[%]

10 5 0172 | 0237 | 0,150 0,442 0244 0,242

S60.5 Ef,g]) 2086 | 17953 | 44744 | 64,986 80,093 92,819

5 0507 | 0446 | 0415 0,192 0135 0114

S60- F,g]) 4528 | 17.936 | 24868 | 32,916 48,485 69,427

[ 0629 | 0889 | 0,967 0,665 0,237 0,400

S60- Ef,g]) 4015 | 13574 | 24063 | 29584 36,350 74,969

10 5 0642 | 1099 | 1,027 0,082 0.854 0.260

s90- | RO | 9984 | 6906 | 16310 | 28357 50,070 70,902
[%0]

10 =5 0002 | 0559 | 0,229 0214 0,467 0.652

V Graf 13 je znazornén prubéh relaxace v tlaku u smési, které maji rizny pomér plniva pfi
55 °C. Lze vypozorovat, Ze nejvyssi relaxaci dosahla smés S30-10 s hodnotou 45 %.

V grafu vidime, Ze ¢im vét$i mnozstvi plniva, tim mens$i relaxaci napéti smés vykazuje.
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50
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30 / /
25 -
20
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0 2000 4000 6000 8000 10000 12000

Doba stla¢eni [min]

Graf 13 Zavislost relaxace na case pro rostouci mnozstvi sazi ve smési pri 55 °C
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Z Graf 14 muzeme vidét vysoké hodnoty relaxace v tlaku u smési S90-10, kdy tato hodno-
ta dosahuje témér 90 %. Diivodem tohoto vysokého naristu miize byt to, ze zkouska byla
méfena na experimentalnim zafizeni a mohla vykazovat chybu méfeni zpisobenou nékoli-

ka faktory, jako je Spatné umisténi vzorku v méfici cele, chyby pii samotném méfeni, apod.

Smési S60-10 a S30-10 vykazuji hodnoty 44 a 52 %, coz odpovida vysledkiim ostatnich

zkousek, ze s men$im mnozstvim plniva je relaxace vyssi.
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100
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Graf 14 Zavislost relaxace na ¢ase pro rostouci mnozstvi sazi ve smési pri 100 °C
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Pti teploté 150 °C hodnoty relaxace v tahu vzrostly az na hodnotu 80 %. Smés s nejvyssimi

Cvwr

meéteni opét vidime trend, kdy mnoZstvi plniva ovliviiuje relaxaci, 1 kdyz z pribéhu méfenti

u smési S60-10 to neni Gplné zfejmé. Ale 1 zde bude nejspiSe chyba v méfeni.
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Graf 15 Zavislost relaxace na ¢ase pro rostouci mnozstvi sazi ve smési pri 150 °C
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V Graf 16 jsou porovnany rizné koncentrace peroxidu pii 55 °C. Pfi porovnani kiivek
smési S60-5 a S60-10 vidime, Ze vétsi mnozstvi peroxidu snizuje relaxaci napéti, coz od-
povida 1 dalSim provedenym zkouSkam. Nesrovnalosti s trendem se vyskytly u smési S60-

7,5, opét je zde pravdépodobné chyba méfeni.
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Graf 16 Zavislost relaxace na case pro rostouci mnozstvi peroxidu ve smési pri 55 °C
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Naopak plynuly nartst relaxace v tlaku Ize vidét pii 100 °C, kdy nejvyssich hodnot dosahla
smés S60-5. Tedy s nejmensim podilem peroxidu. Nejmensi hodnoty dosahla smés S60-10,

kdy rozdil mezi smési S 60-5 byl témér 40 %.
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Graf 17 Zavislost relaxace na case pro rostouci mnozstvi peroxidu ve smési pri 100 °C
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Pfi vyssi teploté i v Graf 18 dosahla nejvyssich hodnot smés S60-5, kdy tento material de-
gradoval a proto jeho hodnoty dosahovaly az k 95 %.
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Graf 18 Zavislost relaxace na case pro rostouci mnozstvi peroxidu ve smési pri 150 °C
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ZAVER
Zvlasté u tésnéni je trvald deformace a relaxace napéti dilezitymi sledovanymi vlastnost-
mi. | z tohoto divodu se piedkladana diplomova prace zabyva sledovanim vybranych pii-

sad kaucukové smési na zminéné vlastnosti.

Sledovanymi parametry bylo mnozstvi plniva v kaucukové smési a stupen jejiho sesitovani
u smesi na bazi EPDM kaucuku. Jako plnivo byly pouzity saze N550 v koncentracich 30;
60 a 90 dsk. Pro sledovani stupné sesitovani bylo pouzito 5; 7,5 a 10 dsk peroxidu.

Dle zvolenych podminek byly ptipraveny kaucukové smési, z nich néasledné vylisovany
desticky pro ptipravu vzorkl. U téchto vzorkl se sledovaly nasledujici zkousky — trvala
deformace v tlaku, trvald deformace vtahu a relaxace napéti. ZkouSeni probihalo

Vv riiznych ¢asovych intervalech a pfi tiech teplotach 55, 100 a 150 °C.

Zkouska trvalé deformace v tlaku dala nasledujici vysledky. Mnozstvi peroxidu ve smési
ma vyrazny vliv na trvalou deformaci. Cim mensi je mnoZstvi peroxidu ve smési, tim je
trvald deformace v Case vyssi a to pro vSechny sledované teploty. Pfi sledovani mnoZzstvi
plniva ve smési se uz tak vyrazny vliv plnéni neukazal. Je zde mirny pokles trvalé defor-

mace s vys$§im mnozstvim plniva pro vSechny teploty, a to asi o 3 %.

Zkouska trvalé¢ deformace v tahu byla méfena pouze u teploty 100 °C. Vysledky z této
zkousky nejsou pftili§ prokazatelné, jelikoZ natahovani a uvoliiovani pfipravku se vzorky
nebylo rovnomérné. OvSem lze zde také konstatovat, ze rizné mnozstvi plniva nema piilis
velky vliv na trvalou deformaci. Ale jak bylo prokdzano u zkousky trvalé deformace
v tlaku, tak 1 zde mél velky vliv mnozstvi peroxidu ve smési, kdy smés s nejmenSim mnoz-

smés s nejvyssim podilem peroxidu.

Posledni zkouska relaxace napéti v tlaku, ktera se méfila na experimentalnim zafizeni, tak-
téZ naznacila minimalni vliv plnéni sazemi na relaxaci, rozdil mezi nejvice a nejméné pl-
nénou smeési je 10 %, ale velky vliv na stupen sitovani smési, stejn€ jako u ostatnich zkou-

Sek. To znamen4, Ze s vétSim stupném sesitovani byla relaxace napéti mensi.
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SEZNAM POUZITYCH SYMBOLU A ZKRATEK
DSK Dily na sto kusii kaucuku

°C Stupen Celsitiv

Atd. A tak dale

CSN Ceska technicka norma

Napt.  Naptiklad

Tab. Tabulka

dNm Jednotka krouticiho momentu

R(t) Relaxace napéti v Case
T.d. Trvala deformace
Min. Minimalné

Max. Maximalné
Obr. Obrazek
Ot/min Otadek za minutu.

EPDM Etylénprolénovy elastomer

Hod Hodina.
Min Minut.
mm milimetr

ZnO Oxid zine¢naty

ISO Mezinarodni organizace pro normalizaci
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