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ABSTRAKT

Tato diplomova prace se zabyva vlivem pfidavku pryzového recyklatu na dynamické
namahani pryzovych materialt. PryZzovy recyklat je velmi hodnotné surovina, kterd mutze
byt znovu vyuzita v gumarenském pramyslu. Je ale velmi dulezité, aby tato druhotna
surovina byla adekvatné zpracovdna a bylo dosazeno vysoké kvality recyklatu nutné

pro nové vyrobky s dobrymi mechanickymi vlastnostmi.

Préce se zaméiuje hlavné na sledovani dynamického chovani kau¢ukovych smési ptirodniho
kaucuku s pridavkem pryzového prachu v riznych pomérech (0, 5, 10, 20, 40 dsk)
a pryzového regeneratu (10, 20 dsk). Dynamické testovani probihalo pomoci dvou metod.
Prvni metoda, inavovy test Fatigue to failure (FTF), sleduje pocet cykli natazeni/smrsténi
nutnych k Gplnému pieruseni vzorkl. Druh4a metoda, Heat build up (HBU), sleduje vyvin
tepla generovaného cyklickym naméhanim deformovaného pryzového valeCku pii rotaci.
Ptidavek pryzového prachu vede khor§im statickym 1 dynamickym vlastnostem.
U statickych testl je pokles vlastnosti do 20 % u smési se 40 dsk pryZového prachu, u FTF
je pokles odolnosti 0 40 % a u HBU je pozorovany nartst teploty o 20 °C vyssi pro stejnou

smeés ve srovnani se smési bez pryzového prachu.

Klicova slova: Dynamické naméhani, FTF, HBU, pryZovy prach, pryzovy regenerat



ABSTRACT

This diploma thesis deals with the influence of the recycled rubber addition on the dynamic
properties of the rubber compound. Recycled rubber is a very valuable raw material that can
be reused in the rubber industry. However, it is very important to process this secondary raw
material adequately to achieve high-quality recycled material. This will result in the

production of new products with good mechanical properties.

This work is focused on the measurement of the dynamic behaviour of the natural rubber
compounds containing the rubber powder and the regenerated rubber in various
concentrations 0, 5, 10, 20, 40 phr or 10, 20 phr respectively. The dynamic testing was
performed using two methods the Fatigue to Failure (FTF) test and Heat build up (HBU).
The first one measures the number of cycles up to full specimen breaking during cyclic
stretching and unloading. The second method monitors the increase of the heat during the
rotation of a deformed rubber roller. The addition of the rubber powder leads to worse static
and dynamic properties. In the static tests, the properties drop is up to 20 % for the compound
containing 40 phr of rubber powder and in the case of the FTF test there is a 40 % decrease
in resistance, and approximately 20 °C increase of the temperature during HBU

measurement in comparison to the compound without rubber powder.

Keywords: Dynamic stress, FTF, HBU, rubber powder, regenerated rubber
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UvVOD

Jelikoz Zijeme v dob¢ ,,polymerni®, zvySuji se naroky na kvalitu materiald v riznych
pramyslovych odvétvich a spotfeba plastl a pryzi neustale stoupa. Z tohoto divodu je nutné,
aby lidstvo jako celek, adekvatné reagovalo na rlst spotfeby plastovych a pryzovych
vyrobkl v riznych formach. Je nutné vymyslet a aplikovat vhodné recyklacni metody
pro plasty a pryze abychom odpadni produkty z téchto material mohli recyklovat, upravit
a nejlépe znovu vyuzit. Roste totiz tlak ze strany Evropské unie, organizaci i obycejnych lidi
a je nutné se priklanét k tzv. cirkularni ekonomice, tedy k uzavieni surovinového
a energetického kruhu, ktery sméfuje k bezodpadovému hospodafstvi, k udrzitelnosti

a k vyuziti veskerych odpadnich surovin. [1]

Recyklace plastl a pryzi se od sebe vyrazné lisi. Plasty jdou obvykle znovu zpracovavat,
ale u pryzi tato moznost neni. Problémem odpadni pryze je fakt, ze muze byt Casto
kontaminovana, degradovana a materidl ma obvykle nezndmy piivod a slozeni, ¢imz
neziskame produkty stejné kvality, jaké maji produkty z nové vstupni suroviny. Musime
tedy hledat vhodné postupy a metody mechanické ¢i chemické pro znovuzpracovéani
pryzového odpadu. Vysoka kvalita recyklatu ¢i regeneratu je nutnd pro vyuziti v novych
produktech, které maji spliiovat vysokd ocekavani producentli a spotiebiteli. Pryzové
vyrobky jsou kvili svym vlastnostem jako je elasticita, ¢i vysoky stupen vratné deformace
mnohdy velmi namédhané materidly v tahu, tlaku, smyku ¢i krutu, a proto je nutné produkty
délat vysoce kvalitni, odoldvajici cyklickému a dynamickému namahéni v provozu

a s dlouhou Zivotnosti. [2]

V mnoha ptipadech je potieba, aby pryZové vyrobky mély odpovidajici mechanické
vlastnosti, nizké hteti, vysokou odolnost proti vzniku a $ifeni inavovych trhlin pfi statickém

1 dynamické namahani.

V této diplomové praci byl sledovan vliv piidavku pryzového prachu ¢i pryZového
regeneratu na statické, a hlavné dynamické vlastnosti kaucukovych smési. K méteni
dynamickych vlastnosti byly pouZzity unavové testy Fatigue to failure, které testovaly
dynamickeé cyklické tahové namahani vzorki a testy Heat Build up neboli testy vyvoje tepla

uvnitt vzorkl a vné vzorkt na rotujicich valeccich.
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I. TEORETICKA CAST
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1 TESTOVANI MATERIALU

Ptedtim, nez z jakéhokoli materidlu vyrobime kone¢ny produkt, musi tyto materialy splnit
pozadované sledované parametry. K tomuto ucelu bylo vyvinuto mnoho zkusebnich metod,

jako jsou fyzikalné-mechanické, chemické, Zivotnostni a jiné.

Mechanické testy zkoumaji vliv zatizeni na pevnostni a deformacni charakteristiky.
Zkouseni materialovych charakteristik pomoci mechanickych testi mize poskytnout jasnou
definici vlastnosti materialu. VSechny zkousky maji piesné stanovené podminky tak,
aby zjisténé vysledky jednotlivych materidl byly porovnatelné navzijem. Mohou byt
provadény za rtiznych okolnich podminek, pfi riznych teplotdich. Mechanické testy jsou
dalezité jak pifi vyvoji, tak pfi optimalizaci stavajicich vyrobkl. Mohou to byt testy
nedestruktivni, kdy je testovana kvalita vzorku, aniz by doslo k jeho poruseni. Dale to jsou

testy destruktivni, kdy dojde k tipIné ¢i ¢aste¢né poruse testovaciho vzorku. [3, 4]

Pryzové vyrobky je nutné podrobit riznym typtim naméahani abychom mobhli stanovit jejich
specifické vlastnosti pro dané aplikace. Rada zkousek potfebnych k hodnoceni smési
se provadi az na hotovych vyrobcich, ¢i na standardizovanych zkuSebnich télesech,
které jsou ze zvulkanizované pryze. Namahdni gumarenskych vyrobkli miize probihat
nejenom v tahu, ale i v tlaku, smyku a ohybu. V ur¢ité oblasti pouziti pryzovych vyrobk
neni dillezitd zména tvrdosti materidlu v Case, a proto staci urcit jen tvrdost Shore A.
Ale jelikoZ se pryze vyuZivaji na rizné tlumice vibraci ¢i silentbloky, a navic pryzové
vyrobky jsou Casto vystaveny kombinovanému napéti, tak je nutné sledovat zménu tuhosti
materidlu v Case. Proto testy rozd€lujeme na statické kratkodobé, statické dlouhodobé

a na dynamické testy. [5, 6]

1.1 Statické namahani

Statické testy patii do skupiny mechanickych testl a jsou obvykle kratkodobé (v minutach)
neboli jednordzové. MeEfi se zavislost napéti—deformace nebo zavislost sila—poloha.
Je mozné zanedbat vliv dlouhych €asti méfeni a rovnéZ vliv cyklické deformace vzorkd.
Patii sem testy tvrdosti (Shore A, Shore D), tahové testy (oboustranné lopatky, krouzky
a jiné) zkousky tlaku, ohybu, smyku a jiné testy. Vzorky jsou namahany definovanym
zatizenim malymi rychlostmi deformace (10°-10" s!') dokud nedojde k predepsané
deformaci ¢i k Gplné poruse materidlu. VSe probihd za normovanych podminek (teplota,
rychlost deformace). Pfi statickych testech se stanovuje limitni zatiZeni pryZovych vyrobkd.

[7, 8]
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Statické zkousky jsou rovnéz dlouhodobé, jelikoz pryzové vyrobky maji sklon k toku
(deformaci) pod vlastni tihou neboli sklon ke studenému toku. Provadi se tedy tzv. kripové
testy nejCastéji v tahu kdy je vzorek zatizen na jednom konci konstantni silou a na druhém
konci pevné uchycen. Deformace se projevi nartistem délky zkusSebniho télesa. Dale
se provadi testy relaxace napéti, které spocivaji v méfeni zmény napéti (relaxaci)
pfi konstantni deformaci. A nakonec testy trvalé deformace, kdy je naptiklad pomoci
tlakového testu vzorek stlacen na danou deformaci po predem dany Cas a po odlehceni

se meii procentudlni deformace vzorku oproti ptiivodnimu vzorku. [9]

1.2 Dynamické namahani

Dynamickymi testy pryZovych materidli ozna¢ujeme mechanické zkousky, pii kterych
je vulkanizat cyklicky deformovéan. Materidl byva deformovan v z4sadé tlakem ¢i tahem.
Pfi stanovovani dynamickych vlastnosti je nutné nastavit teplotu vzorku neboli vzorek
kondicionovat a nastavit frekvenci a amplitudu napéti. Dynamické testovani pryzi muze
probihat mnoha zpisoby. Naptiklad je vzorek rozvibrovan a amplituda vibraci postupné
klesd a dochazi k atlumu vibraci. Dal§i mozZnosti je vynucend vibrace vzorki, kdy oscilaci
vzorkll zajiStuje vné&jSi napéti pusobici na vzorek. Dynamické zkousky jsou mnohdy
cenngjsi nez kratkodobé statické testy, jelikoz 1€pe simuluji pouziti vyrobku v redlném svéte.

Ale jsou velmi cenové ndrocné kvili vysoké pofizovaci cené méticich ptistroju. [10, 7]

Jelikoz je vulkanizat viskoelasticky materidl, tak pfi dynamickém namahani pryze se
projevuji ob¢€ slozky jeho chovani. Elastickd slozka znézorfiuje tu cast energie,
ktera se ve vzorku uloZi v podobé vratné deformacni energie. Viskozni slozka je druhy podil
energie, kterd se pii cyklickém namahani pryZového vyrobku méni disipaci v teplo. [7]

ProtoZe jsou gumarenské vyrobky dynamicky zatéZovany v mnoha odvétvich jejich
aplikace, jako naptiklad dopravnikové pasy, pneumatiky, tlumici prvky, pruziny a dalsi,

je nutné provadét dynamickeé testy téchto pryzovych vyrobk. [10, 7]

Obrazek 1 — Silentblok zadniho tlumice skutru [11]
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Existuji razné druhy deformaci pro stanoveni dynamickych parametrti pryzi. Dynamické
vlastnosti 1ze nejjednoduseji charakterizovat plisobenim cyklické sinusové deformace ¢i

napéti na vzorek pfi soucasném meéteni odezvy materialu. [7]

1.2.1 Cyklické jednoosé namahani vzorku

napéti o

Obrézek 2 — Zavislost napéti na Case pti cyklickém namahani [12]

Gmax. . .maximalni napéti [Pa]
Gmin. ..minimalni napéti [Pa]
Om...stfedni napéti [Pa]

Ga...amplituda napéti [ Pa]

Om = E (Umax + Gmin)

Oq = E (Umax - Umin)

KdyzZ je hodnota om = 0 tak pii pfechodu od Gmax k Omin dostdvame zcela opacné hodnoty
nap¢ti. Zména napéti Aca se oznaCuje jako rozsah napéti. V tomto piipad¢ je cyklické
zatiZeni sinusoidni, proto plati pro vztah napéti—€as nasledujici rovnice:

(27

0=0m+0a-sm(—)-t
T

T...perioda napéti [s]
Zavislost napéti—Cas nemusi byt ale vzdy sinusoiodni pii testech Unavového selhani,

ale z praktickych diivodii tomu tak obvykle byva. [12]
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1.3 Testy vyvoje tepla (hieti)

Pti ptisobeni napéti na pryzovy vyrobek dochazi k vyvinu tepla. Teplo se ve vzorku vytvari
z divodu disipace, tedy preménou mechanické energie pii deformaci vzorku na tepelnou
energii. Elastomery jsou totiz zndmé tim, Ze pfi puisobeni mechanické energie dochdzi uvnitt
materidlu k vysokému tieni polymernich fetézcl pii relaxaci fetézce a dochazi tedy

k vysokému vyvinu tepla neboli ke hieti. [13, 14]

Urcujeme poté tzv. deformacni praci, kterd je imérna plose pod kiivkou zavislosti napéti
na deformaci. Pii riistu napéti je obvykle deformacni prace vyssi jak pti poklesu napéti a
tento jev nazyvame hystereze. Vznika tak tzv. hysterezni smycka, coz je plocha mezi
kiivkami napéti/deformace a odpovidd tedy deformacéni praci, kterd se pii piisobeni
deformace méni v teplo. Tento jev je disledkem piitomnosti viskoézni slozky v chovani

elastomert. [15]

Sledovani vyvoje tepla ve vzorku je dulezité k urceni kvality pryzového vyrobku, a hlavné
ke stanoveni piredpokladané zivotnosti kaucukové smési, ktera bude poté pouzita na rtizné
aplikace. Kaucuky se totiz naptiklad vyuZzivaji jako tlumici prvky do aut, kdy pfi tlumeni

dochazi k vyvinu tepla, které je nutné stanovit. [13, 14]

Existuje cela fada pfistroji pro méfeni hieti v kauCukovych materiadlech, které pracuji
napiiklad v tlaku, tahu ¢i smyku, nebo v riznych kombinovanych druzich naméhéni.
Obvykle byva u testovacich vzorkli nastaveno pifedpéti nebo zékladni deformace.
Jestlize jsou vzorky dynamicky namdhany a cyklicka deformace probihd nad nulovou
deformaci vzorkli, dochédzi k vyraznému poklesu zivotnosti vzorkd. Samotné testy
lze provadét nejlépe na hydraulickych pfistrojich za konstantni amplitudy deformace,
kdy se vysledna amplituda napéti zvétSuje s tuhosti vulkanizath a dochézi ke zvySeni hieti.
Testy lze provadét i za konstantni amplitudy napéti, kdy u tuzsich vulkanizati dochazi

v

k mensi deformaci a tim k niz§imu hieti a materialy jsou odolné&jsi unavé. [7]

Zkousky hteti materidlu se obvykle provadi za vynucenych kmitl s vyssi amplitudou.
Pouzivaji se naptiklad tzv. flexometry. Flexometr Goodrich (norma ASTM D 623 78)
(Metoda A) je pristroj méfici vyvoj tepla ve vzorku sledujici rovnéZ ohybovou unavu
materidlu. Tyto jevy nastavaji v disledku cyklické vysokofrekvencni komprese vzorku
s ur¢itou amplitudou. Tlak je na vzorek vyvinut pdkovym systémem a vzorek je tedy
v konstantnim predpéti. Zaznamenava se prubéh teploty, statickd a dynamické deformace,

trvala deformace a tvrdost vzorkl. [7, 16] Flexometr Firestone je pfistroj vyuZivajici
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cyklickou smykovou deformaci za statické tlakové deformace. Vzorek je obvykle tvaru
komolého jehlanu, je ale mozné méfit 1 vzorky rGznych tvar ufezané z vyrobku.

Zaznamenava se prubeh teploty a zména vyvolana tlakem. [7, 17]

1.3.1 Heat build up (HBU)

Meérieni se provadi ve specialnich ptistrojich Coesfeld Materialtest, kdy je vzorek tvaru
valecku upevnén do celisti, vzorek je ohnut pod pfedem stanovenym thlem a dochézi
k dynamickému namahani v tahu a tlaku pii rotaci vzorku v kontrolovaném prostiedi.
Pti tomto procesu dochazi k vyvinu tepla, které je méteno online pomoci teplotniho senzoru,
ktery je specidln¢ vyvinut pro danou aplikaci a umist'uje se spolecné s kovovym krouzkem
do pryzového testovaciho vzorku. Méfi se bud’ zvySeni teploty na ur¢enou rovnovaznou

teplotu, nebo se méti celkové zvyseni teploty za dany Cas. [13, 18]

Vnéjsi teplota

Vnitini teplota

Obrazek 3 — Testovaci vzorek HBU [19]

Vysledky testovani mohou byt pouzity k ureni odolnosti vyrobku a mohou pomoci stanovit
stupen trvalé deformace, urCit rozmérovou stabilitu materidlu a stanovit Cas potiebny

ke vzniku trhliny prasknutim ¢i puknutim.

Heat Build Up testy jsou provadény na zédklad€ normy ASTM D623—Standard Test Methods
for Rubber Property—Heat Generation and Flexing Fatigue In Compression. [13]

1.4 Unavové testy

Unavovymi testy mizeme stanovit Ginavovou Zivotnost materiald, coz je celkovy podet
cyklt, kterym muze byt material vystaven v ramci jednoho testovaciho procesu. Pryzovy
material tedy musi byt navrzen tak, aby spliioval ¢i piekracoval provozni zatiZeni,
které je o¢ekdvano pii pouzivani materidlu. V redlném prostiedi vSak existuje fada dalSich

faktori, které kromé cyklického naméahani ovliviiuji inavovou Zivotnost a které tato metoda



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka 17
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které ma vzorek vydrzet po stanoveny pocet cykll namahani. U vzorki je vSak dilezita
1 Unavova pevnost a odolnost proti vzniku praskliny. Vsechny tyto parametry jsou pak

dulezité pi1 posouzeni vhodnosti dané kaucukové smési v konkrétni oblasti pouziti. [20, 21]

Existuje celd fada metod a pfistroji, kterymi mizeme tinavu materidlu testovat a simulovat
tak konkrétni druh zatizeni materidlu. Nej¢ast¢jsi metody méfeni tinavy materialu jsou v tahu

a ohybu ¢i rovnéz v tlaku.

Nejznaméjsi metodou testovani inavy v ohybu je metoda DeMattia. Je to metoda testujici
odolnost proti vzniku a S$ifeni trhliny. Pro urceni rastu trhliny je v testovacim vzorku
vytvoiend uméla ryha pro iniciaci trhliny. Obdélnikovy testovaci vzorek je z jedné strany
upnut do staciondrnich Celisti a z druhé strany do pohyblivych cCelisti vyvoldvajicich ohyb
vzorku tim Ze je stlaCovin a ohyban. Velikost ohybu a amplituda

jsou nastavitelné. V prubéhu testu je u vSech vzorkt sledovan vznik trhliny.

Flexometr MRPRA vyuziva metodu, kterda méii odolnost pryze vici vzniku a ristu
unavovych trhlin. Pryzové krouzky jsou vertikdln¢ upevnény do Celisti. Kazdy vzorek je
poté opakované tahové namahdn pifi rizné nastavitelnych deformacnich cyklech az do

uplného poruseni.

Flexometr Ross je ptistroj méfici odolnost pryze proti rustu trhliny. Vzorky jsou namahany
v pravouhlém ohybu a tahu pies ty¢, kdy obdélnikovy vzorek je uprostied porusen a je z
jedné strany upevnén do celisti stacionarnich a z druhé strany do celisti pohyblivych.

[22, 23]

1.4.1 Fatigue to failure (FTF)

Testy Fatigue to failure (FTF), nékdy Monsanto FTF slouZzi ke stanoveni Unavoveé
Zivotnosti materiald. PryZové vzorky jsou cyklicky, elasticky, tahové namahany, kdy v jedné
fazi je vzorek nataZzen a ve druhé fazi dochazi k odlehceni napéti. Stiida se tedy nulové napéti
a predem zvolené napéti, kdy vzorky nejsou predem ptedepnuté. Proces se opakuje
az do doby, kdy dojde k celkové poruse vzorku, tedy k pretrzeni z divodu unavy materialu.
Vzorky jsou testovany v neporuseném stavu jako celek, bez fezi, prasklin nebo vad.
Ptipadné dutiny ¢i vnitini trhliny jsou neZadouci a mohou slouZit jako katalyzator vzniku
tinavové trhliny. Unavova trhlina zahrnuje proces tvorby trhliny, nasledny rast trhliny az po

celkové pretrzeni vzorku. [20, 21]



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka

18

Obrazek 4 — Testovaci vzorek a zatizeni FTF [24]
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2 VZNIK A RUST UNAVOVYCH TRHLIN

Kvuli své viskoelastické podobé a vratné deformaci se pryZe pouzivaji v aplikacich,

kde dochazi k cyklickému a dynamickému namahani téchto materiala. [25]

Viskoelasticita pryzi je zplisobena vnitinim tfenim, kdy teni zavisi na fyzikalnim zapleteni
makromolekuldrnich fetézcl, na pfitazlivosti fetézcl, na chemickém zesitovani pryzové
struktury a na struktufe a velikosti plniva. Viskoelasticita pryze zptusobuje, Ze ¢ast energie
se absorbuje pfi zatézovani pryze, coz urcuje elastickou poddajnost materialu. Tato ulozena
elastickd energie se tedy podili na tom, Ze se mikrotrhlinky v pryzi neustdle roztahuji,
coz vede k inavovému selhdni materidlu. Druha ¢ést energie pii opakovaném pusobeni
napéti se disipuje neboli pfeméiuje na tepelnou energii. Toto teplo zvySuje teplotu pryze,

a to nasledn¢ ovliviiuje tnavu materialu. [26]

Obrazek 5 — Unavova trhlina v pryzi [27]

2.1 Faktory ovlivitujici inavu materialu

K inavé materialu u téchto vysoce zatézovanych vyrobkl dochazi v priibéhu ¢asu a snizuje
se vydrz a zivotnost pryze. Na vykonnost materidlu ma krom¢ vnéjsiho napéti vliv také
vng&jsi prostiedi. A to hlavné vlhkost, ozon a piedevs§im teplota. A jelikoZ existuje cela fada
pryzovych materidlli, maji rizné materidly rtiznou citlivost na vnéjsi prostiedi. Maji téz jinou
chemickou strukturu a riznou adhezi ¢astic plniva k makromolekularnim fetézctim.
A tim padem kazdy materidl bude rizn€ odolny tnavé materidlu. Pro studium Unavy
materidlu a trvanlivosti pryzovych materidli existuji dvé zakladni metody, a to metoda

iniciace trhlin a metoda Sifeni trhlin. [25, 26]

U metody iniciace trhlin je konec testu stanoven pii poklesu tuhosti vzorku, nebo pti vzniku

primarni trhliny €1 pfi Uplném pieruSeni vzorku. Jestlize je urCena pocatecni poloha trhliny,
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muze byt pouzita metoda Sifeni trhliny. Rast trhlin se poté urcuje i teoreticky pomoci
vypoctil a urcuje se pak vztah mezi rychlosti riistu unavové trhliny a trhaci energii. Timto

vypoctem mizeme odhadnout tinavovou zZivotnost vyrobkii. [25, 26]

Na tnavu materialu a vznik a rist trhlin v pryzovych vyrobcich mé dale vliv mnoho faktort
jako naptiklad odchylky ve slozeni pryzové smési, michaci proces, proces vulkanizace,
dispergace aditiv v kaucukové smési, anebo typ namahani kaucukové smési. Proto
je dulezité experimentalné tyto nedostatky stanovovat, aby do praxe byly vypoustény

kvalitni a odoIné kauc¢ukové smési. [25]

2.2 Faze unavového selhani

Proces unavového selhani zahrnuje 3 zékladni faze. V prvni fazi dochazi k iniciaci vzniku
mikrotrhliny. Vznik mikrotrhliny je spojen s mezi odolnosti vyrobku, takZe neplisobi-li
na materidl dostate¢né napéti, nedochazi ke vzniku trhliny. Tyto mikrotrhliny, které jsou
okem nepostiehnutelné, vznikaji v nukleacnim zarodku, ¢imz mize byt drobny vryp, dutinka
¢1 drobna trhlinka, ktera vznikla jiz pfi samotné vyrob& materialu. Tento zarodek muiize byt
taktéZ oznacen jako koncentrator napéti. V materidlu miize byt zbytkové, rezidudlni napéti
z vyroby, ¢i k nahromadéni napéti mize dojit v disledku napétové Spicky pii ptisobeni

vngjsiho napéti. [25, 28, 29, 30]

V druhé fazi je hnaci silou externi zatiZeni, tedy napéti, které piekracuje mez tinosnosti
dochdazi k propagaci mikrotrhlin. Agregaci velkého mnoZzstvi mikrotrhlin postupné vznikaji
makrotrhliny, které jsou podélné. U flexibilnich termoplasti muize dojit k redistribuci
vnitfniho napéti ¢i k relaxaci napéti. Ale jakmile je jednou trhlina iniciovéna, bude v pribéhu
Casu rust a zvétSovat se. Dal§im faktorem je i druh materialu, ve kterém doslo k iniciaci

trhliny, jelikoZ kazdy material je jinak odolny k Sifeni vzniklé trhliny. [25, 29, 30]

V treti f4zi nakonec dochazi k poruSe materidlu v makroskopickém métitku a k viditelnému
preruseni vazeb v materiadlu. Jednotlivé makrotrhliny se spoji a material nevydrzi vné&jsi

zatizeni a praskne. [25, 30]

Nukleace trhliny, rast trhliny, a nakonec uplné poruSeni pryZzového materialu jsou zékladni

parametry popisujici lomovou mechaniku pryzi pfi tnavovém zatiZeni. [25]
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3 ZPUSOBY ZPRACOVANI ODPADNI PRYZE

Legislativa fidi nakladani s odpady a dba na to, aby se opustil zptisob skladkovani pryzového
odpadu a pteslo se spiSe k energetickému ¢i nejlépe k materidlovému vyuziti odpadni pryze.
Nedilnou soucasti téchto planti je to, aby se dbalo na udrzitelnost, zivotni prostredi,
na finan¢ni stranku recyklace a aby byly vyuzity ekologické koncepty pti vyrobé téchto
druhotnych surovin z odpadni pryze. | kdyZ pryz ztraci své mechanické a elastické vlastnosti,
muze byt tento odpadni material znovu pouzit v duchu konceptu cirkularni ekonomiky. Vse
ma probihat ve spolupraci a se zastfeSenim Evropské unie, podle které je odpadni pryz

cennou surovinou. [31, 32, 33]

Odpad rozdé€lujeme na primyslovy odpad a odpad spotiebni. U pryzového odpadu
je dulezitym faktorem jeho Cistota vstupni suroviny a znamé sloZeni, coZ u primyslového

odpadu s jistotou vime. [34]

-------------------

o

.
“‘ Separace odpadnich pneumatik
’
'

................... 4

------

\  Odpadni pneumatiky
......... qmm ===

Obrazek 6 — Cirkularni kruh recyklace pneumatik [35]
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Odpadni pneumatiky jsou nejéastéjSim pryzovym odpadem, ktery je t€Zce recyklovatelny,
a to z mnoha diavodu. Kvili procesu vulkanizace pryze dochazi k vytvoreni trojrozmérné
sit¢, ktera je velmi pevnd a vznikaji pfi ni vysokoenergetické chemické vazby. Dale
ma kazdy kaucukovy vyrobek jiné slozeni, kdy obsahuji rizné druhy kaucukt a jejich smési,
ocelové kordy, textilni vldkna a rGzné druhy aditiv. Tim padem maji odpadni pryzové

vyrobky slozitou strukturu a slozeni. [33]

3.1 Mechanické drceni

Jednou z nejstarSich metod zpracovani odpadni pryze je vysokorychlostni drceni pneumatik.
Dochazi k rozbiti pryzové struktury, méni se tvar a velikost castic. Pro dikladné a snadné
mechanické zpracovani odpadni pryze je nezbytné jako prvni odstranit vSechny vyztuzné
prvky daného vyrobku, tedy ocelové kordy ¢i textilni vlakna. Je to velmi Casové a
energeticky naroc¢ny proces, jelikoz vyrobky byly vyvijeny tak, aby odolaly samovolnému

rozpadu. [31, 34, 33]

3.1.1 Stupné drceni pryZového odpadu

Pro dosazeni jemné struktury pii vyrobé€ pryzového prachu jsou soucasti drceni tii zakladni
stupné: primarni, sekundarni a terciarni stupeni drceni. Velikost Castic je poté uréena poctem
cykli mleti v jednotlivych stupnich mleti a také intenzitou naméhani pryzovych Castic.

Ziskany pryZzovy prach pak miiZe byt pouzit do smési s riznymi druhy polymert.

V primarni fazi je pryzovy odpad podrcen riznymi druhy nastroji (kladivovy mlyn, fezaci
mlyn, rotacni stfitha€) na mensi, zpracovatelskou velikost. Dale jsou vétsi kusy pryze
dopravovany mezi dva dezénované valce otalejici se rtiznymi rychlostmi. Material
je vystaven vysokému smykovému napéti, které zplisobuje mleti materidlu na mensi kousky.

Cely proces mleti pryze je znesnadnén kvili elasticité materialu.

V sekundarni fazi jsou vétsi pryzové tiisky mlety granuldtorem na drobnéjsi granulovany
materidl s pouzitim niz§itho mnozstvi energie. Granulatory byvaji obvykle chlazeny bud
chladicim médiem v plasti granuldtoru ¢i s pouzitim vodni mlhy. Dal§i metodou
je tzv. kryogenni mleti. PryZovy materidl je pfeveden do skelného stavu podchlazenim pod
teplotu skelného ptechodu (Tg) pouzitim kapalného dusikového média, ktery zaroven snizuje
povrchovou oxidaci kaucukovych ¢astic. Material je poté skelny, kiehky a ztraci své

elastické vlastnosti a je postupné piivadén do mleciho systému.
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Pfi porovnani metody mleti v granuldtoru a metody kryogenniho mleti, maji ¢astice mleté
v granuldtoru vyrazn¢ lepsi fyzikélni vaznost s matrici jiného polymeru z divodu vysokého
obsahu trhlin a kavit. Castice kryogenné mleté maji hladsi povrch a mensi specificky povrch

¢astic, tudiz horsi adhezi k polymerni matrici.

V terciarni fazi ziskdvame findlni, jemny pryzovy prach. Nej¢astéjsi metodou je tzv. mleti

za mokra. [34]

o Nasypka e Chladici Snek e Kolikovy mlyn o Filtra¢ni systém

Obrazek 7 — Schéma kryogenniho mleti [36]

3.2 Devulkanizace

Dalsi moznosti recyklace pryzového odpadu je devulkanizace. V pryzi je pomoci sitovacich
¢inidel vytvofena fidka 3D sit’ pficnych vazeb, kterd dava vulkanizatu jeho rozmérovou
stabilitu a schopnost vratné deformace. Pti devulkanizaci dochézi k selektivnimu rozbijeni

pricnych vazeb, které byly vytvoteny pii vulkanizaci kaucuku. [31, 37]
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Obrazek 8 — Sit’ pficnych vazeb ve vulkanizované pryzi tvofena mono-, di-,
polysulfidovymi mustky [38]

Pticné vazby ve vulkanizované pryzi jsou tvofeny monosulfidovymi, disulfidovymi
¢i polysulfidovymi vazbami, které se ptisobenim zvysené teploty (180-300 °C) mohou
homolyticky rozpadat. Monosulfidové pficné vazby se rozstépi uplné a disulfidové
¢i polysulfidové vazby, se rozpadaji az na monosulfidové pficné vazby. Tyto mistky mohou

byt poté zcela dezintegrovany pouzitim smykového napéti. [31,32]

Kaucuk ale obsahuje vy$si procento vazeb C—C tvofici patet polymerniho fetézce, nez vazeb
S-S tvoticich sit’. Takze 1 kdyZ maji byt dezintegrovany vazby S-S, tak je pravdépodobnost
degradace hlavniho fetézce vyrazné vyssi nez rozpad piicnych vazeb, nebudou-li dodrzeny
spravné devulkanizani podminky. Cely proces je jeSt¢ komplikovan obsahem riznych
druhti kaucukti nebo smési kaucukii a obsahem riiznych procesnich aditiv, které mohou

selektivni proces devulkanizace komplikovat. [37]

Tabulka 1 Energie chemickych vazeb v sirou zesitovaném NR [32, 39]

Druhy vazeb | Energie vazeb [kJ/mol)
C-S 270-273
S-S 227-240
Cc-C 345-348

Pti tepelném zpracovani pryZovych ¢astic, mize dojit jesté k jednomu jevu. JelikoZ se pfi
zpracovani tvofi volné radikaly, tak se mohou tyto radikaly rekombinovat a mize dochazet
k sekundarnimu sitovani. VSechny tyto jevy, tedy devulkanizace, degradace fetézcl a

sekundarni sitovani je nutné brat na zietel pii zpracovavani odpadni pryze. [37]
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V dnesni dobé existuje cela fada metod, které se komeréné pouzivaji k devulkanizaci
kaucuku. Jsou to metody mechanické, tepelné, termomechanické, chemické,
mechanochemické, biologické, mikrovinné, ultrazvukové a rizné dal$i kombinace téchto
metod. Jeden z priklada, je mleti ¢i drceni pryzového odpadu v pfitomnosti rtiznych

redukénich Cinidel (thiuramy, aminy, bisfenoly, benzoylperoxid a jiné). [31, 32, 33]

3.2.1 Piiciny devulkanizace pryZe

Vulkanizovana pryZ se neda bez chemického ¢i fyzikalniho zdsahu znovu ptetvofit, a proto
je nutna devulkanizace pryze, kterd napomuze obnovit tokové schopnosti pryzi, které mohou
byt pfi re-vulkaniza¢nim procesu znovu pietvoreny na nové produkty. Mize tim byt usetfen
panensky material. Navic pfi re-vulkanizaci devulkanizatu jsou potifeba krat$i Casy
vulkanizace pryZe a je zfetelnd vyS8i rychlost vulkanizace pryZze. [40] Vulkanizace
panenského kaucuku a devulkanizované pryZze mé& mnohé odliSnosti. Je to z divodu
ptitomnosti riznych pfisad z prvni vulkanizace pryze. [32, 40] Procesem devulkanizace
lze zvysit kompatibilitu pryzového devulkanizatu s dalSimi polymery a tim zlepsit

vykonnostni vlastnosti daného produktu. [37, 33]

3.2.2 Sledovani stupné devulkanizace

Devulkanizace je slozity proces, a proto je dilezité sledovat kvalitu a stupeii devulkanizace.
Existuje vic teorii popisujicich stupent devulkanizace pryzi. Napiiklad Dobson-Gordonova
klasicka teorie je pouzivana k popisu 3D struktury pryzové sité. Teorie dava do spojitosti
zavislost podilu gelové faze v devulkanizovaném kaucuku jako funkci hustoty sité¢ gelové
faze. Navic teorie obsahuje pfedpoklad prostorové—€asové nahodnosti poruSeni pryZzové sité
a Stépeni hlavniho fetézce. [41]

Horikxova teorie je znamé&jSi a slouzi k teoretickému vyjadieni kvality a stupné
devulkanizace. Sleduje, jestli béhem devulkanizaniho procesu dochéazi rovnéz k degradaci
hlavniho fetézce. Horikxova teorie ddva do souvislosti zavislost rozpustného podilu
devulkanizované pryZe na relativnim poklesu hustoty sité. Pfi devulkanizaci postupné
nariistd rozpustny podil pryZe a dochazi ke zménam v 3D siti pficnych vazeb a sniZuje se

hustota sité. [31, 42, 43]
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1.0 — St&peni sulfidovych mistki
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Obrézek 9 Horikxtv diagram [31]

PInd modra ¢ara znazornuje selektivni Stépeni pficnych vazeb a preruSovand Cernd Céara
znazoriiuje Stépeni hlavniho fetézce. Kdyby byly do tohoto teoretického grafu zaneseny
experimentalni data, tak ¢im bliz by data lezela v blizkosti danych kfivek, takovy jev
by primarné nastdval. Jestlize by vysledna data lezela mezi kiivkami, dochdzelo by
k regeneraci pryze, tedy jak ke Sté€peni hlavniho fetézce, tak k selektivnimu odbouravani

pfi¢nych vazeb. [31, 42, 43]

Stupenn devulkanizace poté ovliviiuje mechanické vlastnosti vysledného devulkanizatu.
Pro kvalitni produkt je dilezité nastavit vhodné fyzikalni parametry devulkanizace. Stupeni
devulkanizace pifi termomechanické metod€ silné zavisi na velikosti smykového napéti
vyvijeného na vstupni materidl. Stupen devulkanizace se zvySuje, se zvySujici se rychlosti
otaCeni dvousneku. Navic pfi vhodné teploté zpracovani a rychlosti otaceni Sneku mize byt

devulkanizace provadéna i bez devulkanizacnich ¢inidel. [42, 44]

3.3 Regenerace pryze

Velmi podobny proces, jako je devulkanizace pryZze, je regenerace pryze. Je to proces,
kterym se pryZovy odpad piepracovava, je mozné jej znova michat, zpracovavat a znovu
vulkanizovat. Pomoci mechanické a tepelné energie za pouziti chemikalii dojde k procesu
regenerace pryze. Pfi regeneraci pryze, nejenom Ze dochazi k rozbijeni piicnych S—S vazeb,

dale vazeb C-S, dochézi rovnéz k degradaci C—C vazeb hlavniho polymerniho fetézce.
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Hlavni fetézec se Stépi a snizuje se molarni hmotnost fetézci. Zakladni surovinou
pro regeneraci pryze je mlety kaucukovy odpad. Existuje mnoho metod regenerace pryze,
kter¢ se wvyviji vprabéhu casu a =zaviseji hlavné na vlastnostech odpadni pryze
a na ekonomické rentabilité. Naptiklad proces v panvi je asi nejstarSim procesem regenerace
pryze. Proces funguje tak, ze mlety kaucukovy odpad se ve velkych panvich misen
s regeneracnimi oleji. Tyto nadrze jsou pozdéji umistény do autoklavu pii tlaku 1-2 MPa
a teploté¢ 175-205 °C na 5-12 h. Dalsi je varakovy zpusob vyuzivajici parni nadobu
s lopatkovym michacim systémem pro michani. Mokry proces je metoda, ktera zpracovava
odpadni pryz smichanou s vodou s pridavky ziraviny. Pii regeneraci mohou navic byt
do reakéni smési pridany regeneracni oleje. Suchy proces pouzivd pouze paru, a proto
je to metoda Cist$i. Pfi mechanickém procesu se jemnd pryzova drt’ smicha s riznymi
regeneracnimi oleji a je intenzivné tepelné¢ a mechanicky zpracovdna ve specialnim
extruderu. A dal§im zpisobem mize byt regenerace pryze s pouzitim chemickych cinidel.
Ty napadaji vazby C—S a S-S. Je to proces pomaly a naro¢ny na Zzivotni prostredi,

jelikoZ vznika velké mnozstvi chemického kalu. [37, 10]
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4 ZPUSOBY VYUZITI ODPADNI PRYZE

V poslednich letech probiha intenzivni vyzkum a vyvoj novych technologii recyklace
odpadnich pneumatik. Pryzovy odpad ma totiz vysokou hodnotu, coz vyrobci pryze védi
uz velmi dlouho. V dob¢, kdy se gumarensky primysl prudce rozvijel, musela se rovnéz
rozvijet 1 myslenka znovuzpracovani pryzového odpadu neboli regenerace pryze,
jehoz vysledkem jsou vysoce hodnotné produkty, které budi velkou pozornost. Navic
po procesu regenerace ¢i devulkanizace je mozné odpadni pryz znovu zpracovavat
avulkanizovat. [45, 46, 47] Nyng&j$im ukolem pfi zpracovani odpadni pryze, je optimalizovat
vyuziti odpadni pryze, ktera ma byt v budoucnu znovu pouzita. Bez sit¢ odbératelt
je ale cely proces znovuvyuziti velmi omezen a recyklace odpadni pryze by tim padem

ztracela smysl. [32]

4.1 Uskali pro vyuZiti odpadni pryze

Kvuli své komplexni chemické a mechanické struktufe se odpadni pryz z pneumatik
zpracovavala velmi slozité. Je nutné rovnéz brat v potaz, ze neexistuje zadny regeneracni
postup zpracovani odpadni pryze, kterym by bylo mozné ziskat pivodni kaucuk a ostatni

gumarenské suroviny. [32, 47]

Dftive se pryzovy odpad hromadil a skladkoval a tento zpisob naklddani s odpadnimi
pneumatikami byl velmi neudrZitelny. A to hlavné kviili prostoru, ktery pneumatiky zabiraji
a diky svému tvaru a velikosti. Skladované odpadni pneumatiky jsou navic nebezpecné
z hlediska potencionalniho vzniku pozaru v obdobich sucha a jejich uhaseni je velmi naro¢né
a muze zpusobovat obrovské nebezpeci pro zivotni prostfedi (Unik spalin do ovzdusi,

kontaminace podzemnich vod). [32]

Obrazek 10 — Skladka pneumatik [48]
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Dutlezitym faktorem vulkanizatl z regeneratu je to, ze nedosahuji takovych mechanickych
vlastnosti jako vulkanizaty z Cistych surovin. Ptesto je ale pryzovy regenerat v primyslu
vyuzitelny a ma své neodmyslitelné misto na trhu. Pouziva se predevSim jako plnivo

do kaucukovych smési. [47]

4.2 Pryzovy prach

V priamyslu se pryzovy regenerat mize pouzivat ve forme pryzové drti, kdy ziskana namleta
pryz je vstupnim materidlem pro dal$i aplikace. Dilezitymi parametry jsou rozmeéry
fragmentti, a tedy primérna velikost Castic a distribuce velikosti ¢astic, dale povrchové
vlastnosti granuldtu a Cistota namleté odpadni pryze. Tyto parametry poté urcuji oblast
pouziti tohoto odpadniho materidlu. Velikost €astic je spojend s energetickou narocnosti

mleti a drceni a vyrazné ovliviiuje cenu vystupni suroviny. [45]

Obrazek 11 — Pryzovy granulat frakce 0,7-1 mm (RPG Recycling s.r.0.) [49]

4.3 Konkrétni zptusoby vyuziti pryZového recyklatu

Velké vyuziti ma odpadni pryz v oblasti stavebniho inzenyrstvi, jako modifikator asfaltu,
dale se rtizné druhy odpadni pryze podle druhu drceni ¢i mleti mohou vyuzivat jako nahrada
Stérku a pisku. V neposledni fadé také jako podklad pro détska htisté, svodidla, narazové
a vibracni tlumice, Groviiové prejezdy u vlakovych koleji, podlahové krytiny, podesve bot,
a jako vyrovnavaci komponenty plochych stifech. [50, 33] Pii vyrob¢ novych pneumatik se
rovnéZ vyuziva recyklovana pryz, ale neni mozné ji pouzivat do béhound, jelikoZ ty musi

mit vysokou odolnost opotiebeni, coz recyklaty nespliiuji. Nepouzitelné jsou recyklaty
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hlavné v oblastech, kde je vyzadovana svétla barva vyrobki, jelikoz vétSina pryzového

recyklatu je ¢erné barvy.

Vyhody pouziti pryZového regeneratu mohou spocivat v ekonomické oblasti, kdy regeneraty
mohou zleviiovat kauCukovou smés. Smési obsahujici recyklat se snaze vytlacuji, vykazuji
lepsi tvarovou stabilitu a maji nizsi nartst vytlateného profilu za hubici. Navic ptidavek

regeneratu urychluje vulkanizaci a zlepsuje odolnost pryze proti starnuti.

V ramci ekologie je znovuvyuziti pryzového recyklatu nezbytné a nutné. Ale moderni trendy
spise sméiuji k tomu, ze se vyrabi pryzové vyrobky z Cistych surovin a dba se na vysokou
vykonnost a kvalitu pryzi. A tak, i kdyZ se vyroba gumarenskych vyrobkl neustale zvysuje,

spotieba a vyroba regeneratu prilis nevzrista. [47]
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5 VLIV PRIDAVKU ODPADNI PRYZE NA VLASTNOSTI SMESI

Kwvtli zvySujicim se legislativnim tlakiim se v dnesni dobé vyzaduje hledani ekonomickych
a ekologickych cest ke znovuvyuziti pryzového recyklatu v primyslu. Proto se v primyslu
zvySuje poptavka po technologiich, které vyuzivaji odpadni pryz do smési s panenskym

materialem.

Recyklovanou pryz lze smichat s panenskym kaucukem ¢i termoplastem a utvofit tak smés.
Je vSak nutné brat v potaz kompatibilitu pryZzového recyklatu s matrici panenského
materialu, diskontinudlni fazi na rozhrani Céstic recykldtu a matrice a velikost castic.
Vsechny tyto faktory budou ovliviiovat vysledné vlastnosti smési panenského

a recyklovaného kaucuku. [10]

R. Zitzumbo et al. pfipravili smési pfirodniho kaucuku s mletou pryzi z pneumatik
(NR/GTR) srostouci koncentraci GTR (50-100 hm.%), kdy pouzili termochemicky
devulkanizované GTR s pouzitim difenyldisulfidu (ddGTR) a GTR pryzovy prach
bez chemického oSetieni (GTR). Bylo zjiSténo, ze se vzriistajicim obsahem GTR roste
Youngiiv modul pruznosti a pevnost v tahu u vSech smési. Vyrazné€jsi narast byl zaznamenan
u smési obsahujicich GTR nez u smési ddGTR. Nizsi hodnoty Youngova modulu pruznosti
a pevnosti v tahu u smési s ddGTR muze byt z divodu devulkanizace ddGTR a pfitomnosti
volnych radikall vznikajicich z difenylsulfidu zplisobujici St€peni hlavniho fetézce kaucuku
a mletych kaucukovych ¢astic. Devulkanizaci a Stépenim fetézch tedy dochazi ke zhorSeni
mechanickych vlastnosti ddGTR smési. K nariistu Youngova modulu a pevnosti v tahu
dochazi nejspis kvuli tomu, Ze mletd pryz omezuje pohyblivost kau¢ukovych fetézcii a saze
obsazené¢ v GTR funguji jako ztuzujici prostiedek. Dale bylo zjisténo, Ze se vzriistajicim
obsahem GTR klesa prodlouzeni pfi pretrzeni u vSech smési. Vyssiho prodlouzeni navic
dosahuji smési ddGTR, coz mlze byt zpiisobeno vyss$i mezimolekuldrni interakei v mezifazi

mezi fetézci pryze s pryZovymi ¢asticemi. [51]

X. Zhao et al. otestovali smési NR s regenerovanou pryzi (RR) a NR/GTR se vzrustajici
koncentraci RR a GTR (0-100 dsk). Bylo zjisténo, Ze béhem méfeni vulkanizacni kiivky
se zvySuje minimalni i maximalni kroutici moment, a to z diivodu zvysujiciho se obsahu RR
obsahujici vysoké mnozstvi sazi, které zapticinuji nartst krouticiho momentu.

Dale bylo zjisténo, Ze Cas too se zvySujicim se obsahem RR vyrazné€ klesa. Pravdépodobné
je to z divodu rozbiti S—S vazeb pfi regeneraci, kdy vznikly volné sirné radikaly. Ty pfi re—

vulkanizaci reaguji se sitovadly v kauc¢uku ¢imZ dochazi ke zvySeni rychlosti sitovani.
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Déle pevnost v tahu a prodlouzeni pii pretrzeni klesa se zvysujicim se obsahem RR a GTR.
GTR ve smésich figurovalo jako plnivo a pii vyssich koncentracich aglomerovalo coz vedlo
k vyraznému snizeni pevnosti v tahu. Navic se zvySujicim se obsahem GTR i1 RR
se zvySovalo 1 mnozstvi koncentratori napéti a zdrovenn kompatibilita na rozhrani byla
zvySovala s rostoucim obsahem RR a GTR. Bylo to z diivodu toho, ze se zvySujicim se
obsahem RR a GTR ve smésich tyto Castice slouzi jako ztuzujici plnivo a klesé pohyblivost

a stupen volnosti makromolekularnich fetézcu. [52]

X. Zhang et al. otestovali smési NR s ¢asteéné devulkanizovanym kauc¢ukem (dGTR) a smési
NR s GTR s rostoucim obsahem GTR (0-100 dsk). Zjistili, ze pevnost v tahu a prodlouzeni
pii pretrzeni postupné klesaji s vys§im obsahem dGTR i rGTR. Daleko vyraznéjsi pokles
byl zaznamenéan u smési rGTR/NR, kdy pryZovy prach byl spise plnivem, které bylo Spatné
dispergovano v matrici NR kaucuku a mélo i Spatnou adhezi k NR. Zajimavé je,
ze pti obsahu 10 dsk dGTR méla tato smés vyrazné vyssi pevnost v tahu v porovnani se
smési rGTR. Je to nejspiS z divodu, Ze dGTR maé vyssi mezifazovou adhezi ¢astic a NR

kaucuku a ¢astice GTR jsou zesitovany s kaucukovymi ¢asticemi. [53]

N. Candau et al. testovali smési NR s pouzitim kryogenn¢ mletého kGTR a smési NR
s kau¢ukovym prachem mletym pii vysokém smykovém namahani. Smési byly pfipraveny
s raznymi frakcemi velikosti ¢astic v rozmezi 120-230 mesh. Byly provedeny tahové testy
s postupné se zvySujici deformaci vzorkd. Maximalni deformace dosahovala 50-500 %
u poslednich cykli. Mezi cykly byly vzorky Gplné€ odleh¢eny. Dale provedli cyklické tahoveé
testy s frekvenci 0,3 Hz, amplitudou deformace 200 % a pteddeformaci vzorki 400 %.

Cisty vulkanizovany NR vykazoval hyperelastické chovani se samoztuzujicim efektem
pfi vysokém namahani, kdy tuto vlastnost pfipisujeme schopnosti krystalizovat pod nap&tim.
Dochézi ke zvySeni tuhosti materidlu pfi napé€ti, orientuji se krystalické domény ve sméru
tahu a krystaly funguji jako do€asnd plniva. Na ztuzeni maji vliv i saze v GTR. Pii testech
s postupné se zvySujici deformaci dochéazelo okolo 300 % deformace ke krystalizaci
za napéti, kdy doslo k elasto—kalorickému efektu, a tedy k vyvinu tepla neboli k disipaci
mechanické energie. Pfi zvySujicim se tahovém napéti postupné nariistala tvorba
krystalickych domén, coz postupné vedlo k vyS$§imu vyvinu tepla. Navic bylo zjisténo,
ze ¢astice GTR piisobi jako nukleacni zarodky pro efekt krystalizace za napéti. Takze ¢im
vyssi je obsah GTR v kaucukovych smésich, tim vic nukleacnich zarodka pro krystalizaci

za napéti je a tim vic tepla se disipuje.
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Pti cyklickych testech bylo zjisténo, Ze s nartistajicim poctem cyklii postupné klesd mnozstvi
disipované energie. K drastickému poklesu disipovaného tepla v pribehu cyklického
namahani zjevné dochazi z ditvodu snizeni schopnosti materidlu krystalizovat za napéti.
Dochazi k tomu, ze krystaly vzniklé v prvnich fazich testovani jsou velmi houZevnaté
a pii odlehCeni napéti se nerozpadaji, a zlstavaji stile krystaly, ¢imz pravdépodobné
v pribéhu casu nedochazi k takové disipaci mechanické energie. Nejvyssi mnoZzstvi
disipované energie vykazovaly vzorky sobsahem kGTR. Obsahuji malé Ccastice,
které pravdépodobné dobie pienaseji napéti v matrici NR. Tyto smési by mohly byt vyuzity
kvili svym elasto—kalorickym vlastnostem na =zafizeni schopné generovat teplo

a zase se ochlazovat béhem deformacnich cykli. [54]

Nah a Kaang méfili mechanické vlastnosti pryZzovych vulkanizath SBR/pryZzovy prach
s riznou velikosti ¢astic (70-2 wm) a raznym pomérem SBR/pryZovy prach. Pii zvySujicim
se obsahu pryZzového prachu (040 dsk) dochazelo ke snizeni maximalniho krouticiho
momentu a doby vulkanizace a zaroven dochéazelo ke zvySeni minimélniho krouticiho
momentu. Navic po pfidani pryzového prachu doslo ke snizeni nartstani extrudatu za hubici.
Nah a Kaang jest¢ zjistili vzajemnou spojitost mezi snizenim pevnosti v tahu a zvySenim
velikosti Castic, kdy navic pfi zvySujicim se obsahu pryzovych c¢éstic pii menSich

koncentracich cca 10 dsk pryzového prachu rovnéz dochdzi ke snizeni pevnosti v tahu. [55]

Gibala et al. pfipravili smési SBR s mletou odpadni pryZi a kryogenné mletou odpadni pryzi.
Zjistili, ze smési SBR/mleta pryz vykazovaly vyssi viskozitu jak smési s kryogenné mletymi
¢asticemi. Je to z diivodu okluze neboli skusu mletych ¢astic a kaucukové matrice. Okluze
nenastala u smési SBR/kryogenné mleté Castice, které¢ byly hladké. Dale zjistili, Ze smési
SBR/recyklaty vykazuji krat$i dobu vulkanizace a niz§i maximalni kroutici moment
vulkametru oproti ¢istym SBR smésim. Piredpoklada se, ze je to z divodu migrace ¢astic
urychlovace z drceného recyklatu do matrice pryZe a migrace ¢astic siry z matrice pryze do
mletého recyklatu. A nakonec, vulkanizaty obsahujici mletou odpadni pryz vykazovaly niz$i

pevnost v tahu. [56]
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II. PRAKTICKA CAST
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6 CILE DIPLOMOVE PRACE

Cilem préace je stanovit vliv pfidavku pryzového prachu ¢i regeneratu na dynamické
namahani pryzovych materiala. V teoretické Casti byly nastinény moznosti a metody
recyklace pryzového odpadu a jeho znovuvyuziti v kau¢ukovych smésich, které mohou byt

vyuzivany v prumyslovém méfitku.

V praktické ¢asti budou ptipraveny 4 smeési s obsahem pryzového prachu, 2 smési s obsahem
pryzového regeneratu a 1 smés bez obsah recyklat. Budou sledovany mechanické vlastnosti
smeési se vzrustajicim obsahem téchto recyklati. Cilem prace bude v prvni fazi méfit statické

testy napf. tvrdost metodou Shore A, tahové vlastnosti vulkanizatl a strukturni pevnost.

Nejdulezitéjsi casti bude provadéni dynamickych testl. Jako prvni budou stanoveny testy
vyvoje tepla metodou Heat build up (HBU) kdy bude sledovéna zavislost vyvoje tepla
(uvnitt a vne) v prubéhu cyklické rotace vzorki pod ur¢itym uhlem ohybu. Se vzrustajicim
obsahem recyklatli se bude ménit i mnozstvi tepla které se v pribéhu méteni vyvine. Budou
pouzity 2 metody, a to méfeni vyvoje teploty s tepelnym cidlem a pomoci termokamery.
A jako druhé budou stanovovany unavové testy metodou (FTF), které davaji do spojitosti
zavislost poctu cyklického tahového namahani pfi dané deformaci vzorku. Rovnéz pocet

cykli tahové deformace se bude ménit se vzrustajicim obsahem recyklata.

Tyto dynamické testy pomohou stanovit unavovou Zivotnost pryzovych smési. Stanoveni
této charakteristiky je dileZité pro zpracovatele, ktefi budou recyklaty vyuzivat, tak aby

mély Siroké povédomi o dynamickém chovani smési plnénych pryZzovymi recyklaty.

A poslednim cilem bude zhodnoceni vysledkd v zavéru, kterych bylo dosazeno v prib&hu

celé diplomové prace.
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7 POUZITE MATERIALY A PRIPRAVA SMESI

Pro vyzkumné tcely této diplomové prace bylo namichdno 7 zékladnich smési. Tyto smeési
obsahovaly jako zakladni kau¢uk NR (pfirodni kaucuk), kdy do jednotlivych smési bylo
postupné piimichano (0, 5, 10, 20, 40 dsk) pryzového prachu. Tyto smési jsou oznaceny
SM1-PP00, SM2—PP05, SM3-PP10, SM4-PP20, SM5-PP40. A dale byly ptipraveny dvé
smési rovnéz z NR kaucCuku s postupnym piimichanim (10, 20 dsk) pryZového recyklatu.

Tyto smési jsou nazvany SM6-PR10, SM7-PR20.

Vstupni suroviny byly odvdZeny na laboratornich vahach s ptesnosti na 0,01 g ve spravnych
hmotnostech dle vypocitanych navazek. Pro snadnou a bezpraSnou manipulaci pti michani
v hnéti¢i byly vstupni chemikalie odvaZeny do sacki z ethylenvinylacetatu (EVA). Jeden ze
sackl obsahoval pryZovy prach pro SM2-PP05 az SM5-PP40. Druhy sacek obsahoval ZnO,
stearin, TMQ, 6PPD, vosk a pryskyfici. Tieti saéek obsahoval 2/3 hmotnosti sazi. Ctvrty
sacek obsahoval 1/3 hmotnosti sazi a olej TDAE. A posledni sa¢ek obsahoval vulkaniza¢ni

systém a tedy CTP, CBS a siru OT33. SloZeni smési lze vidét v tab. 2.

Tabulka 2 — Slozeni smési

Slozka dsk Slozka dsk
NR 100 NR 100
Pryzovy prach | 0, 5, 10, 20, 40 PryZovy regenerat 10, 20
Saze 50 Saze 50
Zn0O 5 Zn0O 5
Stearin 2 Stearin 2
TDAE 5 TDAE 5
TMQ 2 TMQ 2
6PPD 2 6PPD 2
Vosk 2 Vosk 2
Pryskyftice 2,5 Pryskyfice 2,5
CTP 0,1 CTP 0,1
CBS 1,5 CBS 1,5
Sira 2,5 Sira 2,5
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7.1 Suroviny pro pripravu smési

7.1.1 Kaucuk

Zékladni surovinou pro piipravu kauCukovych smeési byl piirodni kaucuk (NR, natural
rubber), (cis-1,4- polyisopren) typ SMR 10 (Standard Malaysian Rubber). [57] Parametry

viz tab. 3.

Tabulka 3 — Zakladni parametry kau¢uku SMR 10 [57]

Parametry Hodnota
Obsah nedistot [Am. %] <0,1
Obsah popela [hm. %] <0,75
Obsah dusiku [hm. %] <0,6
Obsah t¢kavych latek [hm. %] <0,8
Index zachovani plasticity (PRI) [%] 50
PocateCni plasticita (Po) min. 30
Viskozita ML 1+4 (100 °C) 72

7.1.2 PryZovy prach

Pryzovy prach od spolecnosti RPG Recycling s.r.o. Uhersky brod. Tento pryzovy granulat
byl zbaven ocelovych kordi a textilnich vldken a byl vyroben technologii drceni a osekavani.
Vlastnosti jsou typické pro granulat SBR, kdy tato surovina pochazi z velkého mnozstvi
riznych pneumatik, a proto nemohou byt zaruené ptfesné hodnoty chemického sloZeni
materialu. [58] Zrnitost prachu je podle vyrobce 0,7—-1 mm, kdy v naSem piipad¢ byly Castice
jesté presety pres sito, aby byl prach zbaven aglomeratli viz obr. 12. Snimek byl pofizen
pomoci fotoaparatu piipojeného k mikroskopu Olympus BX41 se zvétSenim 40x

(4% na objektivu, 10x na okularu). Zékladni parametry mizeme vidét v tab. 4.

Tabulka 4 — Zékladni parametry pryZového prachu frakce 0,71 mm [58]

Parametry Hodnota
Zrnitost [mm] 0,7-1

Sypna hmotnost [kg-m>]| 386+5 %
Cistota materialu [%] 99,9

Vlhkost [%] max. 0,75
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Obrazek 12 — Pryzovy prach s métitkem 1 mm se zvétSenim 40%

7.1.3 Saze

Byly pouzZity ztuzujici saze VULCAN® 3 spliujici normu ASTM N330 spole¢nosti CABOT

Corporation. Zakladni vlastnosti lze vidét v tab. 5.

Tabulka 5 — Zakladni parametry sazi VULCAN® 3 [59]

Parametry Hodnota Norma
Jodové Cislo [mg/kg] 82 ASTM D 1510
Absorpéni ¢islo oleje
(OAN) [ml/100 g] 102 ASTM D 2414
Absorpéni ¢islo oleje po stlaceni
(COAN) [ml/100 g] 88 ASTM D 3493
Mérny povrch [m%/g] 76 ASTM D 6556

7.1.4 Oxid zinecnaty

Néami pouzity oxid zinecnaty (ZnO) spolecnosti SlovZink, a.s. slouzil jako aktivator
vulkanizace.

7.1.5 Kyselina stearova

Ve vsech smésich byl vyuzit aktivator sirné vulkanizace Stearin TEFACID® RG spole¢nosti
AAK Czech Republic s.r.o. Jde o smé&s kyseliny stearové, palmitové a ostatnich mastnych

kyselin. Zakladni vlastnosti Ize vidét v tab. 6.
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Tabulka 6 — Zakladni parametry Stearinu TEFACID® RG [60]

Parametry Hodnota
Bod tuhnuti [°C] 53-61
Cislo kyselosti [mg KOH/g] | 194-210
Cislo zmydelnéni [mg KOH/g] | 195-211
Jodové cislo [g/100 g] <8

7.1.6 TDAE

Olej TDAE (Treated destillate aromatic extracts) NORMAN 346® od firmy ORGKHIM
Biochemical Holding je procesni olej pouzity jako zmekéovadlo pro pryZze a pneumatiky.

Parametry oleje viz. tabulka 7.

Tabulka 7 — Zakladni parametry TDAE oleje NORMAN 346° [61]

Parametry Hodnota
Primérnd T, [°C] -50
Kinematicka viskozita 100 °C [mm®/s] 21
Viskozita [g/cm’] 0,888
Obsah aromatickych uhlovodiki [ %] 26

717 TMQ

T™Q (2,2,4-trimetyl-1,1-dihydroquinolin) WESTCO™ je ze skupiny stericky stinénych
amind, slouzi jako tepelny antioxidant a ¢astecné taky jako antiozonant a pomaha branit

vzniku tnavovych trhlin v pryZi. Zékladni informace naleznete v tab. 8.

Tabulka 8 — Zakladni parametry TMQ antioxidantu WESTCO™ [62]

Parametry Hodnota
Bod méknuti [°C] min. 85
Vlhkost [%] max. 0,3
Obsah popela [%5] max. 0,3
Hustota [g/cm?] 1,1

7.1.8 6PPD

Jde o tepelny antioxidant a antiozonant DUSANTOX® 6PPD (N-(1,3-dimetylbutyl)-N’-
fenyl-p-fenylendiamin) od firmy Duslo, a.s. Zakladni parametry jsou v tab. 9.
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Tabulka 9 — Zakladni parametry antioxidantu DUSANTOX® 6PPD [63]

Parametry Hodnota
Bod tani [°C] 44-50
Kinematicka viskozita 60 °C [mm?/s] | max. 50
Obsah popela [Am. %] max. 0,1
Hustota [g/cm’] 1,056

7.1.9 Vosk

Vosk Antilux® 654 pouzity jako antiozonant a tepelny antioxidant je smés parafind
a mikrovoskl. Kvili své nizké rozpustnosti migruje na povrch a vytvaii ochranny film.

Zakladni informace nalezneme v tabulce 10.

Tabulka 10 — Zakladni parametry vosku Antilux® 654 [64]

Parametry Hodnota
Bod tuhnuti [°C] | 62-67
Hustota [g/cm’] 0,92

7.1.10 Pryskyfrice

Pryskyfice C9 je uhlovodikova pryskyfice NEVCHEM® 100 ze smési aromatickych
a alicyklickych monomert pro zlepSeni adheze mezi prachovymi casticemi pryze

a kauCukem v gumarenské smési. Parametry jsou k nahlédnuti v tab. 11.

Tabulka 11 — Zakladni parametry pryskyfice NEVCHEM® 100 [65]

Parametry Hodnota
Bod méknuti [°C] 104
Hustota 25 °C [g/cm’] 1,06

7.1.11 CTP

Jde o retardér sirné vulkanizace Duslin® P, chemicky (N-(cyklohexylthio)ftalimid). Je
vhodny piedev§im pro dienové kauCuky vulkanizované sirou s pouzitim thiazolovych

urychlovacii. [66] Zakladni vlastnosti latky jsou v tab. 12.
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Tabulka 12 — Zakladni parametry retardéru Duslin® P [67]

Parametry Hodnota
Bod tani [°C] 92,6
Hustota 25 °C [g/cm’] 1,33
Rozpustnost 25 °C [mg/[] 22

7.1.12 CBS

Jedna se o rychly urychlova¢ wvulkanizace (N-cyklohexyl-2-benzothiazolsulfenamid)

SULFENAX® CBS od firmy Duslo, a.s. Zakladni parametry jsou k nahlédnuti v tab. 13.

Tabulka 13 — Zakladni parametry urychlovate SULFENAX® CBS [68]

Parametry Hodnota

Bod tani [°C] min. 100
Obsah popela [%] max. 0,4
Obsah aktivni slozky [%] | min. 95

Hustota [g/cm’] 1,25-1,30

7.1.13 Sira

Ve vSech smésich byla pouZzita polymerni sira CRYSTEX™ OT 33 od spole¢nosti Eastman
Chemical Company, jakozto vulkaniza¢ni ¢inidlo. Jde o nevykvétajici siru pro nenasycené

elastomery. Zékladni vlastnosti siry jsou v tab. 14.

Tabulka 14 — Zakladni parametry siry CRYSTEX™ OT 33 [69]

Parametry Hodnota
Hustota smési 20 °C [g/cm’] | cca 1,53
Velikost ¢astic smési [um] <30
Obsah siry [%] 67
Obsah siliky [%] 8
obsah oleje [%] 25

7.2 Michani smési

Kaucukové smési byly michany v hnétici SYD-2L (Everplast Machinery Co., Ltd., Taiwan).
V prvnim stupni byla pfipravena masterbatch, coz je predsmés slozend z kaucuku,
pryzového prachu ¢i recyklatu (kromé SM1-PP00), sazi, ZnO, stearinu, oleje TDAE, TMQ,
6PPD, vosku a pryskyfice.
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Otacky rotoru hnétice byly nastaveny na 50 o#/min. Teplota temperacni jednotky byla
nastavena na 90 °C kdy tato teplota v dasledku velkého tieni smési o stény hnétice
a o hnétaci lopatky stoupla az na cca 135 °C podle dané smési. Cely michaci cyklus trval
6 min. Na pocatku byl do hnéti¢e vhozen kaucuk zaroven s pryzovym prachem ¢i pryzovym
regeneratem podle dané smési. Kaucuk byl hnéten po dobu 1 min z divodu snizeni molarni
hmotnosti (,,ldmani kaucuku®) a usnadnéni zpracovatelnosti kau¢uku. Po 60 s byl vhozen
sacek, ktery obsahoval ZnO, stearin, TMQ, 6PPD, vosk a pryskyfici. Ve 120 s byl vhozen
saCek se 2/3 sazi. Poté ve 240 s byl vhozen saCek s 1/3 sazi a olej TDAE. A nakonec byla
cela kaucukova smés michana do 360 s od pocatku hnéteni. Pfed vhozenim novych surovin
do hnéti¢e byl klat zdvizen a po pridani chemikalii byl vzdy klat spustén, aby stlacoval
veskeré vstupni suroviny. Smés byla z hnéti¢e vyhozena a ochlazena na dvouvalci Scientific
LRMR-S-200 (Labtech Engineering Co., Ltd., Thailand). Dvouvélec byl vytemperovan
na 60 °C a otacky predniho vélce byly nastaveny na 18 o#/min a zadniho valce 20 ot/min.
Smés byla dikladné profezavana a prevracena a Sitka Stérbiny se postupné menila, aby byla

smés fadn¢ zamichana. Kaucukova smes se nakonec nechala ulezet po dobu 1-2 4.

V druhém stupni byly otacky rotoru hnétice nastaveny na 35 ot/min. Teplota v pfistroji byla
nastavena na 85 °C a rovnéz z dlivodu tfeni narostla na cca 100 °C. Kaucukova masterbatch
byla nafezéna na pasky. Do hnétice byla vhozena 1/2 masterbatche, dale vulkaniza¢ni systém
a hned poté druhd polovina masterbatche. Po 2 min hnéteni byly otacky rotoru zvySeny na
40 ot/min. Cely cyklus michani trval 2,5 min. Surova kaucukova smés byla opét vyhozena
na dvouvilec a valcovana jako v prvnim stupni, viz vySe. Pro ptfipravu jednotlivych vzorkl
na ruzné testy byly kaucukové smeési rozvalcovany dvouvalcem na tenké platy, z kterych

byly ptipraveny vzorky na testovani.
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8 VULKANIZACNI CHARAKTERISTIKY

Me¢éieni vulkanizac¢nich charakteristik probéhlo na reometru MDR (Alpha Technologies,
Premier MDR 3D) pfi teploté¢ 150 °C a dobé méieni 12 min. Métfeni probihalo nejdiive

24 h po namichani smési.

Obrazky 13-14 zobrazuji vulkanizaéni kiivky jednotlivych smési, kdy ukazuji zavislost
krouticiho momentu [dNm] na case [min]. Zobr. 13 a tabulky 15 je ziejmé,
ze od SM1-PP00 po SM5-PP40 vzrista minimalni hodnota krouticiho momentu ML.
Na druhou stranu od SM6-PR10 po SM7-PR20 je trend opa¢ny a hodnota ML klesa.
Hodnoty maximalniho krouticiho momentu MH nepatrné klesaji od SM2-PP05
po SM5-PP40 a rovnéz klesaji od SM6—PR10 po SM7-PR20. Tab. 15 rovnéZ zobrazuje
hodnoty tsi neboli bezpecnost smési, které udavaji, za jakou dobu od poc¢atku méfeni vzrostl
kroutici moment rotoru reometru o 1 dNm pii zachovéani stejné vychylky. Bezpe¢nost smési
se postupné zkracuje od SM1-PP00 po SM5-PP40, a to o necelou minutu pfi porovnani
smési. Pokles hodnoty tsi je rovnézZ od SM6-PR10 po SM7-PR20. A nakonec tabulka 15
zobrazuje ¢asy vulkanizace too, které uréuji ¢as, kdy dojde k 90% vulkanizaci smési. Cas too
klesa od SM1-PP00 po SM5-PP40 cca o 1 min, coz naznacuje, ze SM5-PP40, obsahujici
vetsi mnozstvi pryZového prachu rychleji vulkanizuje. Stejny trend je pozorovany od SM6—
PR10 po SM7-PR20. To naznacuje i literatura ,,Navic pridavek regeneratu urychluje
vulkanizaci. [47] Mize to byt zplisobeno velkym mnozstvim jemnych prachovych ¢astic
kaucuku, které obsahuji urcité stopy urychlovact, které difunduji z ¢astic do matrice coz

muze mit za nasledek rychlejsi proces vulkanizace. [52, 56]

Tabulka 15 — Vysledné veli¢iny z méfeni MDR

ML MH ts1 t90
[dNm] | |[dNm] [min] [min]
SM1-PP00 | 0,74 10,79 3,30 6,62
SM2-PP05 | 0,92 10,90 3,06 6,39
SM3-PP10 | 098 10,86 2,97 6,17
SM4-PP20 | 1,04 10,61 2,80 5,76
SM5-PP40 | 1,28 10,15 2,48 5,57
SM6-PR10 | 0,83 10,32 3,29 6,53
SM7-PR20 | 0,76 10,07 2,88 6,11

Smeési
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Obrazek 13 — Vulkanizaéni kiivky smési SM1-PP00 az SM5—-PP40 (pryzovy prach)
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Obrazek 14 — Vulkanizaéni kiivky smési SM6—PR10, SM7-PR20 (pryzovy regenerat) a
SM1-PP0O0
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9 PRIPRAVA ZKUSEBNICH VZORKU

Ze smesi byly lisovanim piipraveny zkuSebni desticky, ze kterych byly vyseknuty
nebo vyfezany zkusSebni vzorky. Ty byly posléze testovany pfisluSnymi metodami,
a to pomoci statickych a dynamickych testil. Veskeré smési byly pted lisovanim promichany
na dvouvalci (Farrel Mixing mill G-2603), kdy valce byly temperovany na
60 °C a platy kaucukovych smeési byly rozvalcovany na tloustku cca 3 mm, kdy rychlost

otaceni piedniho vélce byla 12 ot/min a zadniho valce 15 ot/min.

9.1 Lisovani desti¢ek

Z ptedem ptipravenych kaucukovych smési byly vylisovany pryzové desticky o rozmérech
150%150%x2 mm. Lisovéani probihalo ve Vulkaniza¢nim lisu P-11E Blanické strojirny
pii teploté 150 °C. Lisovaci tlak po odvzdusnéni vzorkii byl 25 MPa. Tabulka 16 zobrazuje
vulkanizacni €as, ktery je stanoven z €asu too (tab. 15) zaokrouhleného na ptl minutu nahoru.

Vulkanizac¢ni ¢as slouzi ke snadnému odméteni ¢asu pro lisovani desticek.

9.2 Lisovani vzorki pro testy tvrdosti

Ze smési byly vylisovany kruhové vzorky o rozmérech 6,3x52 mm na testovani tvrdosti
Shore A. Lisovani probihalo v lisu (viz. kapitola 9.1) pfi teploté¢ 150 °C. Lisovaci tlak
po odvzduSnéni vzorkli byl 25 MPa. Tabulka 16 zobrazuje vulkaniza¢ni Ccas,
ktery je stanoven z vulkaniza¢niho €asu 2 mm desti¢ek s pfipoctenim 5 min na prohrati

kaucuku.

9.3 Lisovani vzorku FTF

Z ptedem piipravenych kaucukovych smési byly vylisovany pryzové desticky
s vyztuzenymi okraji o rozmérech 200x89 mm. Lisovani probihalo v lisu (viz. kapitola 9.1)
pfti teploté 150 °C. Lisovaci tlak po odvzdusnéni vzorkli byl 25 MPa. Tabulka 16 zobrazuje
vulkanizaéni Cas, ktery je stanoven z vulkaniza¢niho €asu 2 mm desticek s pfipoctenim

1 min na prohrati kaucuku.

9.4 Lisovani vzorku HBU

Z ptedem pfipravenych kaucukovych smeési byly vylisovany kaucukové valecky o
rozmérech @20x95 mm s dutinou pro tepelné ¢idlo. Lisovani probihalo ve Vulkaniza¢nim

lisu LaBEcon 300 (Fontijne Presses, Nizozemsko) pfi teploté 150 °C a lisovaci sile 300 £N.
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Tabulka 16 zobrazuje vulkanizac¢ni Cas, ktery je stanoven z vulkaniza¢niho ¢asu 2 mm

desticek s ptipoctenim 19 min na prohtati kaucuku.

Tabulka 16 — Vulkaniza¢ni Casy 2 mm desticek, vzorkl tvrdosti, vzorkit FTF a vzorka

HBU
Vulkanizaéni ¢asy [min]

Smési 2 mm destiCky | Vzorky tvrdost | Vzorky FTF | Vzorky HBU
SM1-PP00 7 12 8 26
SM2-PP05 6,5 11,5 7,5 25,5
SM3-PP10 6,5 11,5 7,5 25,5
SM4-PP20 6 11 7 25
SM5-PP40 6 11 7 25
SM6-PR10 7 12 8 26
SM7-PR20 6,5 11,5 7,5 25,5
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10 STATICKE TESTY

Statické testy slouzily ke stanoveni zakladnich charakteristik pryzovych smési. Jsou to testy
tvrdosti Shore A, tahové zkousky a zkousky strukturni pevnosti metodami Trousers, Angle

a Crescent. VSechny testy probihaly za laboratorni teploty a podle stanovenych norem.

10.1 Tvrdost

Pro zkousky tvrdosti kau¢ukovych smési byla zvolena metoda Shore A méfena na tvrdoméru
Bareiss, BS 61 II pti laboratorni teploté. Zkousky byly provedeny podle normy CSN ISO
48-4, metoda A. Testovani probéhlo na 2 testovacich vzorcich od kazdé smési,
kdy na kazdém vzorku bylo provedeno 5 testl tvrdosti vZdy na riznych mistech vzorku.
Odecteni hodnoty tvrdosti bylo provedeno po 3 s od zatlaceni testovaciho hrotu do povrchu
vzorku. V tabulce 17 jsou vyobrazeny medidnové hodnoty tvrdosti Shore A, a jejich

pfislusné smérodatné odchylky. Data byla zpracovana v programu MS Excel.

Podle tabulky 17 a obrazku 15 mlizeme vidét, Ze se vzristajicim obsahem pryzového prachu
od SM1-PP00 po SM5-PP40 dochazi k mirnému narastu tvrdosti kaucukti. Lze to pricitat
ztuzujicimu efektu plniv, které omezuji stupen volnosti kau¢ukovych fetézcti zptsobujici
vyssi tvrdost vzorkt. [52]

Pii porovnani SM1-PP00 tedy kaucukové smési bez ptidavku recyklati a smési se
zvySujicim se obsahem kaucukového regeneratu vidime téméf totoZzné hodnoty tvrdosti

Shore A. Mirny pokles je zfetelny u SM6—PR10. VSechna data jsou uvedeny v tab. 17 a na
obr. 15.

Tabulka 17 — Hodnoty tvrdosti Shore A se smérodatnou odchylkou

Smési Tvrdost | Smeérodatna
[Sh A] odchylka
SM1-PP00 51,3 0,2
SM2-PP05 51,9 0,2
SM3-PP10 52,1 0,2
SM4-PP20 52,4 0,4
SM5-PP40 52,5 0,3
SM6-PR10 50,8 0,3
SM7-PR20 51,4 0,3
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Obrazek 15 — Graf tvrdosti Shore A jednotlivych smési

10.2 Tahova zkouska

Tahové zkouSky pfipravenych kaucukovych smési byly provedeny podle normy
CSN ISO 37. Provadény byly na tahovém piistroji Tensometer T10D od firmy Alpha
Technologies. Vzdalenost celisti extenzometru byla 20 mm a rychlost posuvu celisti
500 mm/min. Na hydraulickém vysekavacim stroji (Svit n.p. Gottwaldov typ 06102 P1) byly
z kauCukovych desticek vyseknuty standartni zkusebni télesa typu S2 pro stanoveni
tahovych zkousek pryzi. Pro vytvoreni adekvatni statistiky bylo pouzito 6 zkusebnich téles

pro testovani jedné smési.

Vsechna data byla zpracovana v programu MS Excel a bylo sledovano napéti pii pietrzeni
[MPa], prodlouzeni pfi ptetrzeni [%] a moduly M50, M100, M300 urcujici nominalni napé&ti

potiebné k dané deformaci vzorku.

Z tab. 18 a podle obr. 16—-17 miizeme vycist, Ze nejvyssich hodnot napéti pii pretrzeni a
defacto i prodlouzeni pii ptetrZzeni dosahuje SM1-PP00 neboli smes bez obsahu pryzového
prachu. Obé¢ sledované hodnoty napéti pti pretrzeni i prodlouzeni pii pietrZzeni postupné
klesaji az po SM5-PP40 s obsahem 40 dsk pryzového prachu. Pokles hodnot ale neni

tak razantni, coz je ptekvapivé. PryZovy prach ve smésich miiZze plisobit jako kontaminant
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a koncentrator napéti. Tim padem smés neni tak elastickd a dochazi k diivéjs§imu pretrzeni

testovaciho vzorku pfi niz§im napéti i prodlouzeni. [53]

Pfi porovnani smési s obsahem pryzového regeneratu a SM1-PP00, miizeme v tabulce 18
a na obr. 16-17 vidét, Ze napéti pii pfetrzeni je u smési obsahujicich regenerat nizsi
v porovndni se SMI1-PP00, a tudiz muze platit, Ze regenerat ve smésich pulsobi
jako kontaminant, na kterém se koncentruje napéti, které zptsobuje ptredCasné prasknuti
vzorkli. Smési ale vykazuji vysoké prodlouzeni pii pretrzeni srovnatelné se SM1-PP0O.
Regenerat miize tedy smési zmekcovat, coz 1ze poznat z nartstu prodlouzeni pii pretrzeni

ve srovnani se smésmi obsahujicimi pryzovy prach.

Tabulka 18 — Napéti pti pretrZeni, prodlouzeni pti pretrZzeni smési a smérodatné odchylky

Smési Napéti pri Smeérodatna | ProdlouZeni pri | Smerodatna
pretrZeni [MPa] | odchylka pretrZeni [ %] odchylka
SM1-PP00 23,7 0,8 613 18
SM2-PP05 23,2 0,5 602 6
SM3-PP10 22,6 0,7 593 15
SM4-PP20 21,8 0,2 586 5
SM5-PP40 19,3 1,2 557 18
SM6-PR10 21,8 0,8 603 21
SM7-PR20 20,9 0,7 615 9
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V tab. 19 je souhrn modult pti prodlouzeni 50, 100 a 300 % a na obrazcich 18 a 19 je jejich
grafické porovnani. Z danych dat Ize vysledovat, ze moduly M50 a M100 pro smési
SMI1-PP00 az SM4-PP20 ziistavaji téméi konstantni a poté vyraznéji klesaji u smeési
se 40 dsk prachu SM5-PP40. Modul M300 se pro smési s obsahem pryZzového prachu
do 20 dsk zvysil pfiblizn¢ o 0,5 MPa, a poté mirn¢ klesl na mirn¢ vyssi hodnotu,

nez ma smes bez obsahu recyklatt.

Pii porovnani SMI1-PP00 a smeési obsahujicich pryZzovy regenerat muzeme v tab. 19
a na obr. 18-19 vidét hodnoty moduli M50, M100, M300, které jsou ve vSech piipadech
nizsi oproti SM1-PP0O0.

Tabulka 19 — Moduly M50, M100, M300 a jejich smérodatné odchylky

Smési M5S0 Smerodatna | M100 | Smeérodatna | M300 | Smeérodatna
[MPa] odchylka [MPa] odchylka [MPa] odchylka
SM1-PP00 0,93 0,03 1,60 0,06 6,97 0,32
SM2-PP05 0,95 0,02 1,64 0,04 7,49 0,18
SM3-PP10 0,95 0,02 1,62 0,02 7,56 0,19
SM4-PP20 0,96 0,09 1,61 0,08 7,44 0,11
SM5-PP40 0,88 0,02 1,48 0,03 7,10 0,15
SM6-PR10 0,90 0,03 1,56 0,03 6,85 0,10
SM7-PR20 0,85 0,06 1,45 0,09 6,32 0,16
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10.3 Zkousky strukturni pevnosti

Zkousky strukturni pevnosti pfipravenych kaucukovych smési byly provedeny podle normy
CSN ISO 6133. Provadény byly na pfistroji Tensometer T10D od firmy Alpha Technologies.
Na hydraulickém vysekdvacim stroji (Svit n.p. Gottwaldov typ 06102 PI)
byly z kaucukovych desticek vyseknuty zkusSebni télesa typu Trousers, Angle a Crescent
pro stanoveni strukturni pevnosti pryzi. Byly testovany 3 zkuSebni télesa pro testovani jedné
smési. Rychlost posuvu cCelisti pfi testovani vzorki Trousers byla 100 mm/min. Rychlost
posuvu cCelisti pfi testovani vzorkit Angle byla 500 mm/min a vzdalenost Celisti byla 55 mm.
Rychlost posuvu celisti pfi testovani vzorkli Crescent byla 500 mm/min a vzdalenost Celisti

byla 75 mm.

VSechna data byla zpracovana v programu MS Excel a zkouSka zaznamenava nejvyssi silu
potfebnou k pretrzeni zkusebniho télesa. Ze sily se urcuje strukturni pevnost (Ts) [N/mm],

coz je podil sily nutné k ptetrzeni vzorki a tloustky zkusebniho télesa [mm].

Ztab. 20 a z obr. 20 muzeme vycist, ze strukturni pevnost vzorkli Trousers roste
od SM1-PP00 po SM4-PP20 a poté u SM5-PP40 dochazi k mirnému poklesu. Cista
pevnosti Trousers. U vzorkli Angle dochdzi od SM1-PP00 po SM3-PP10 k nartstu
strukturni pevnosti, ale od SM4—PP20 po SM5-PP40 naopak k poklesu hodnoty. Pfi této
metod€ méfeni lze poznat, Ze Cistd SM1-PPOO si pfi testech strukturni pevnosti Angle vedla
dobfie a dosahuje o cca 5 N/mm vys$si hodnoty strukturni pevnosti v porovnani se SM5—PP40
se 40 dsk pryzového prachu. Strukturni pevnost u vzorkid Crescent, kterou lze vidét
v tabulce 20 a na obrazku 21 je poté velmi nepfedvidatelnd a od SM1-PP00 po SM3-PP10
dochéazi k poklesu strukturni pevnosti, dale u SM4-PP20 dochdzi k narGstu hodnoty,
ale naopak u SM5-PP40 hodnota strukturni pevnosti opét klesd. Ze vSech smeési
jak se zvySujicim se obsahem pryzového prachu, tak recyklatu dosahuje hodnota strukturni

pevnosti Crescent nejvyssi hodnoty u SM1-PP00 s nulovym obsahem recyklati.

Jestlize porovname hodnoty strukturni pevnosti SM1-PP00 bez obsahu recyklat
a SM6-PR10 a SM7-PR20 se vzrustajicim obsahem pryzového regeneratu, tak vysledky
mulZeme pozorovat v tab. 20 a na obr. 20-21. Lze vidét, Ze strukturni pevnost Trousers
je vyrazné€ vyssi u smési s obsahem regeneratu, s tim, ze navic pti vys$sim obsahu regeneratu
u SM7-PR20 je rozdil jeste zietelnéjsi v porovnani se SM1-PP00. Strukturni pevnost Angle

pii porovnani SM1-PP00 a smési s obsahem regeneratu je poté velmi podobna a hodnota
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se li§i jen viadu jednotek. A nakonec strukturni pevnost vzorki Crescent klesa,

pii porovnani SM1-PP00 a vzorkit SM6—PR10 a SM7-PR20 kdy navic pii vys$s§im obsahu

regeneratu, tedy 20 dsk je pokles strukturni pevnosti oproti SM1-PP00 jesté vyraznéjsi.

Tabulka 20 — Strukturni pevnost testovacich vzorka Trousers, Angle, Crescent a jejich
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SM1-PP00 10,7 +3.,5 539+1,8 149,0+1,5
SM2-PP05 11,723 56,2+1,8 147,7+1,8
SM3-PP10 129+ 1,7 58,4+3,9 144,2 +5,2
SM4-PP20 16,2+3,0 51,3+4,3 147,0 +3,5
SM5-PP40 14,1 +0.,8 48,6 £1,9 142,8 +3,4
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SM7-PR20 18,1 0,9 52,6 +3,3 142,5+43
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Obrazek 20 — Strukturni pevnost vzorkii Trousers a Angle u SM1-PP00 — SM7-PR20
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11 DYNAMICKE TESTY

Dynamické testy slouzily ke stanoveni vyvoje tepla v kaucukovych smésich a ke stanoveni
poctu cykla, které materidly vydrzi pfi cyklickém namahani v tahu. Byly to testy HBU
neboli Heat build up a FTF — Fatigue to failure. VSechny testy probihaly za laboratorni

teploty a podle stanovenych norem.

11.1 Heat build up (HBU)

Pro méfeni vyvoje tepla disipaci pomoci tepelné¢ho ¢idla neboli pfi pouziti metody Heat
Build up byl pouzit ptistroj HBUuA™ (Coesfeld GmbH & Co. KG., Némecko). Vélcovy
vzorek byl upevnén do Celisti pfistroje, do dutiny bylo vloZeno tepelné ¢idlo, a byl nastaven
uhel ohybu vzorku na 50°. Rychlost rotace ¢elisti byla 1200 ot/min a pocet cykli rotace
byl stanoven na 30 000 cyklii. To odpovida dobé méfeni jednoho cyklu 25 min. Cas méfeni
byl zahajen po ustaleni rychlosti otd¢eni Celisti ptistroje. Pro vytvoreni adekvatni statistiky
byly pouzity 3 zkuSebni télesa pro testovani jedné smesi u metody méteni pomoci tepelného
¢idla.

Vsechna data byla zpracovana v programu MS Excel a zkousSka spoc¢iva v méfeni vyvoje

tepla [°C] v prub¢hu cyklického otaceni vzorkd.

11.1.1 Testy vyvoje tepla mérené tepelnym cidlem

Na obr. 22 miizeme pozorovat 7 grafi s fadou kiivek zavislosti vyvoje teploty na poctu cykla
rotace testovacich vzorka. Kiivky zobrazuji jak vyvoj teploty uvniti vzorku, tak vyvoj
teploty na povrchu méfenych vzorkt. Z jednotlivych kiivek je patrné, Ze urcité vzorky maji
vSechny 3 méfeni ve velmi uzkém rozpéti teplot, a jiné maji jistou teplotni odchylku,
ktera ale neni nijak vyrazna. Na vSech kiivkach u vSech smési i u méfeni vyvoje tepla uvnitf
1 vné vzorkl je patrné, Ze pii nartistajicim poctu cyklt rotace vzorkll dochazi k nartistu
teploty. V obou ptipadech, pfi méfeni jak vnitini, tak vnéjsi teploty vzorku je viditelné,
ze v prvni fazi dochazi k vyraznému nartstu teploty, kdy tento nérlst se postupné snizuje a
v rozmezi 25-30 tisic cykll rotace vzorki je uz teplota téméf stabilni, méni se jen minimalné
a vznika jakeési plato.

Vyvoj tepla na povrchu vzorkii neni zcela hladky a jsou viditelné jisté teplotni fluktuace,
kdy teplota kolisa nahoru a dolu. To mlZe byt zpiisobeno nizsi teplotou okolniho vzduchu,

ktery vzorek neustale ochlazuje.
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Obrazek 22 — Zavislost vyvoje vnitini a vnéjsi teploty na poc¢tu cykll rotace metodou HBU
u SM1-PP00 az SM7-PR20
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Na obr. 23 Ize vidét souhrnné grafy sestaveny z primérnych hodnot vnéjSich teplot
na povrchu vzorku a vnitinich teplot v jednotlivych bodech méteni. Primérné hodnoty
vnitinich a vnéjsich teplot jsou urCeny ze 3 méfenych vzorka kazdé smési (viz. obr. 22).
Maximalni naméfené hodnoty teplot jsou vypsany vtab. 21. NejvySs$i narast teploty
je pozorovatelny u vzorku SM5-PP40 se 40 dsk pryzového prachu, a to jak u vnéjsi,
tak vnitini teploty. Naopak nejnizsi nartst teplot je viditelny u SM1-PP00, ktery neobsahuje
zadny pryzovy prach ¢i recyklat. Maximalni hodnoty vnéjsi teploty naméfené v prubéhu
méfeni rostly od SMI1-PP0O0 po SM5-PP40 od 65,2-81,7 °C a wvnitini teploty
od 69,4-86,9 °C. V porovnani SM1-PP00 a SM5-PP40 je zfetelné, ze narist teploty
u SM5-PP40 je v prvnich 5 000 cyklech strmé&jsi nez u SM1-PP00, a to jak u vnéjsiho,

tak u vnitiniho vyvoje tepla.

Tento vys$si vyvin tepla ve smésich se vzriistajicim obsahem pryzového prachu oproti Cisté
smési muzeme pricitat ke snizeni pohyblivosti fetézcl kaucuku vlivem vysokého obsahu
pryzového prachu, kdy poté dochazi k vysokému tfeni na rozhrani kaucukovy prach—NR
kaucukové tetézce. Takze plati, Ze s vyS$$Sim obsahem pryzového prachu je ve smésich vétsi

mnozstvi tfecich mist, které mohou kauc¢ukovou smés zahtivat na vyssi teploty.

Na obr. 23 je srovnani vyvoje vnéjsi teploty na povrchu vzorkl a vnitini teploty v pritbéhu
cyklického naméahani u SM1-PP00, SM6-PR10 a SM7-PR20. Smési s obsahem regeneratu
maji strm¢&jsi narast teploty, a navic maximalni naméfend vnéjsi 1 vnitini teplota v prubéhu
méteni je u smési s obsahem regeneratt vyssi. Maximalni vnéjsi teplota u SM6-PR10 byla
72,7 °C a u SM7-PR20 dokonce 78,0 °C. To je v porovnani se SM1-PP00 narist
o cca 13 °C. Maximalni vnitini teplota u SM6—PR10 byla 76,3 °C a u SM7-PR20 dokonce

81,9 °C.

Tento narist teplot 1ze pficist tomu, Ze regenerat na zaklade toho, jak byl zpracovan obsahuje
malé mnoZstvi volné siry, kterd napomaha ke zvySeni hustoty sité, ¢imZ se sniZuje
pohyblivost fetézcl, které maji nizsi stupent volnosti, dochazi poté k vysokému tfenim
na rozhrani regenerat—panensky zesitovany kaucuk. Vysledkem je intenzivng;si zahtivani

vzorkl se vzristajicim obsahem pryZového regeneratu.

A navic vyraznéj$i narGst vnitini teploty ve vzorcich oproti nartistu vngj$i teploty
je zpusoben kumulaci tepla uvnitt testovacich vzorkd. Ke kumulaci tepla uvnitt pryze
dochazi z diitvodu velmi nizké hodnoty soucinitele tepelné vodivosti (A = 0,14 W/m-K) [70]
pro NR kaucuk. Navic NR kaucuk mé i vysokou hodnotu mémé tepelné kapacity

(cp = 1,55 kJ/kg-K) [70] ¢imz dokaze ve své vnitini struktufe vyrazné uchovavat teplo.
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Obrazek 23 — Primérné hodnoty zavislosti vyvoje vnitini teploty (vlevo) a vnéjsi teploty
(vpravo) na poctu cykli rotace metodou HBU u SM1-PP00 az SM7-PR20

Tabulka 21 Primérna nejvyssi vnéjsi a vnitini namétend teplota u jednotlivych smési

Smési Teplota | Smérodatna Teplota Smerodatna
vnéjsi [°C] | odchylka | vnitini [°C] | odchylka
SM1-PP00 65,2 1,7 69,4 1,5
SM2-PP05 69,1 0,1 72,8 1,0
SM3-PP10 71,8 1,0 75,6 1,1
SM4-PP20 75,9 0,2 79,0 0,5
SM5-PP40 81,7 1,6 86,9 34
SM6-PR10 72,7 1,5 76,3 0,9
SM7-PR20 78,0 2,4 81,9 2,5
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11.1.2 Smérnice priibéhu ristu teploty a regrese namérenych dat

Jak jiz bylo nastinéno, v prvni fazi vyvoje vnitini a vn&jsi teploty dochézi k nejvyssimu
teplotnimu piirastku v pribéhu malého mnozstvi cyklické rotace vzorkl. Prvni faze vyvoje
vnitini a vnéjsi teploty vykazuje nejvyssi kinetiku ristu a je defacto linearni. Byla tedy
pouzita metoda nejmenSich ctvercil, tedy linedrni regrese s poCatkem v nule pro popis

teplotniho pfirtstku teploty v prvni fazi vyvoje teploty.

Na obr. 24 a 25 jsou viditelné kiivky bez regresni piimky pro zptfehlednéni obrazku.
U jednotlivych kiivek byla ur¢ena smérnice rastu v linearni oblasti. Veskerda data byla

zpracovana v programu MS Excel.

Regresni rovnice popisujici linearni ptirtstek vnéjsi a vnitini teploty je ve tvaru:
AT = a;-N

AT ...Teplotni ptirtstek [°C]

a, ... Koeficient ristu teploty [—]

N... Pocet cyklu v tisicich [—]

e amEEEEEEASEEEEMisAdadesseRannnns
T
anwd®

g

Teplotni pfirdstek, AT [°C]

-N -- 1. oblast

Tisice cykld, N [-]

Obrazek 24 — Grafické znazornéni regrese vysledki [71]
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Na obr. 25 mizeme pozorovat detailni kiivky prvni faze vyvoje vnitini a vné&jsi teploty
u smési SM1-PPO0 az SM5-PP40. Jak zobr. 25 tak z tab. 22 miZeme vycist,
ze vyrazn¢jSiho narlstu teploty dosahuji kiivky s vnéjSim vyvojem teploty. Maji vyssi
hodnotu koeficientu a; a tudiz i1 vétSi smérnici rastu. Navic, jak 1ze pozorovat, smérnice rustu
se navic zvysuje od SM1-PP00 po SM5-PP40, kdy u této smési je hodnota koeficientu a;

vyrazné vyssi v porovnani se SM1-P00 bez obsahu pryzového prachu.

Na obr. 26 lze pozorovat rovnéz detailni kiivky v prvni fazi vyvoje vnitini a vnéjsi teploty
pro SM1-PP00, SM6-PR10 a SM7-PR20. Jak v piipadé smési se vzristajicim obsahem
pryzového prachu, tak i u smési se vzristajicim obsahem pryzového recyklatu,

maji SM6-PR10 i SM7-PR20 vyssi hodnotu koeficientu a; v porovnani se SM1-PP0O.

Tento vyssi teplotni ptirGstek u smési s obsahem pryzového prachu i pryZového regeneratu
v porovnani se SM1-PP0 bez obsahu recyklatl miizeme pficist praveé obsahu recyklati, které
svou pritomnosti v kau¢ukové smeési zplsobuji vysoké tfeni na rozhrani kaucukovy

recyklat—panensky kaucuk s vysokym teplotnim piirtistkem.

40

- - =SM1-PP00 wnitfni - - ~SM2-PP0S vnitini - - - SM3-PP10 vnitini - - - SM4~PP20 vnitini - - -SM5-PP40 vnitini

35
——SM1-PPO0 vn&j§i —— SM2-PPOS vn&ji ——SM3-PP10 vn&jsi —— SM4-PP20 vn&jsi —— SMS-PP40 vnéjsi
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Obrazek 25 — Prvni faze vnéjsiho a vnitiniho teplotniho ptiristku u SM1-PP00
az SM5-PP40
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Obrazek 26 — Prvni faze vnéjsiho a vnitiniho teplotniho ptiriistku u SM1-PP00,
SM6-PR10 a SM7-PR20

Tabulka 22 — Koeficienty a; pro vnitini a vnéjsi vyvoj teploty

Smési Teplotni Koeficient Teplotni Koeficient
priristek [°C] ai priristek [°C] ai
SM1-PP00 5,649 14,784
SM2-PP05 5,883 16,302
SM3-PP10 7 6,041 - 16,602
SM4-PP20 2 6,489 A 17,615
SM5—PP40 > 6,840 > 20,574
SM6-PR10 6,255 16,582
SM7-PR20 7,075 19,915
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11.1.3 Testy vnéjsiho vyvoje tepla méiené termokamerou

V druhé ¢asti testl byl proveden test s termokamerou. Pouzita byla fotonova termokamera
s chlazenym detektorem InfraTec ImagelR 9400 (InfraTec, Némecko). Snimaci frekvence
zafizeni byla 60 Hz s potizenim 3 snimkii/otacku. Integracni c¢as 100 us. Termokamera byla
umisténa na stativu pied pfistrojem HBuA™ (Coesfeld GmbH & Co. KG., Némecko). Cilem
bylo snimat a zmapovat povrch testovaciho vzorku v mist¢ ohybu, kdy termokamera
sledovala vyvoj tepla na celém povrchu vzorku. U kazdé smési bylo provedeno 1 méfeni
a nebyla tudiz uréena smérodatnd odchylka jednotlivych méteni. Pro méfeni s pouZzitim
termokamery byly nastaveny stejné parametry u pfistroje HBU viz. kapitola 11.1 Heat build
up (HBU).

Vyvoj vnéjsi teploty na povrchu vzorki méfené pomoci termokamery mizeme pozorovat
na obr. 27 a 28. Mizeme vidét, ze dochazi k nartistu teploty na povrchu métenych vzorka
v prubehu cyklické rotace vzorki. Tento nartst sleduje stejny trend jako v ptipadé vyvoje
teploty u méfeni s pomoci tepelného ¢idla (viz. kapitola 11.1.1 Testy vyvoje tepla mefené
tepelnym c¢idlem). Od SM1-PP00 po SM5-PP40 se postupn¢ zvySuje maximalni naméfena
teplota od 62,2—79,8 °C. Prubéh vyvoje vnéjsi teploty u SM3—PP10 a SM6-PR10 jsou velmi
podobné, a i maximalni dosaZené teploty jsou podobné. Nejvyssi dosaZena teplota je opét

viditelnd u SM5-PP40, se 40 dsk pryZového prachu.

Jestlize porovname vyvoj povrchové teploty u SM1-PP00 a smé&si s obsahem regeneratu,
tak smé&si SM6-PR10 a SM7-PR20 se vyraznéji povrchové zahtivaji, a navic smés s vyS§im
obsahem regeneratu, tedy SM7-PR20 dosahuje jesté vyssi teploty (77,0 °C) v porovnani
se SM1-PP00 (62,2 °C). Hodnoty vSech maximalnich naméfenych teplot v priib&hu méfeni
1ze nahlédnout v tab. 23.

K takto razantnimu nardstu teploty by rovnéz mohlo dochazet z diivodu vysokého tfeni
na rozhrani ¢astic pryzového prachu a kaucukovych fetézct. Tim padem se vzriistajicim

obsahem recyklati dochazi k vy$S§imu tfeni a intenzivnéjSimu zahiivani testovacich vzork.
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90

80

70

60

30

20

10

o

Teplota [°C]
5 3

SM1-PP00 az SM5-PP40

——SM1-PP0O0O SM6-PR10

5 10 15 20
Pocet cyklt x 1000[-]

——SM7-PR20

25

30

Obrazek 28 — Zavislost vyvoje vnéjsi teploty na poctu cykli rotace metodou HBU u

SM1-PP00, SM6—-PR10 a SM7-PR20
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Tabulka 23 — Nejvyssi teplota na povrchu vzorki namétend termokamerou

Teplota
[°C]
SM1-PP00 62,2
SM2-PP05 69,0
SM3-PP10 71,1
SM4-PP20 75,8
SM5-PP40 79,8
SM6-PR10 70,7
SM7-PR20 77,0

Smési

Vysledky zméfeni termokamerou byly zpracovany v programu IRBIS 3 (InfraTec,
Némecko). Pro vyhodnoceni dat byl pouzit tzv. stroboskopicky efekt a snimky byly
prolozeny Béziérovou kiivkou. Jde o pomyslny primét osy méfeného vzorku na jeho
povrch. Z vyslednych kiivek byla uréena teplota na kazdém pixelu jeji délky po cely cas
méfeni.

Na obr. 29-34 jsou pozorovatelné Baziérovy kiivky vyvoje povrchové teploty v pribéhu
celého méteni a po celé délce testovaciho vzorku. Na obrazcich 1ze vidét, ze u riznych smési
je rtizné rozlozZeni teplot po délce testovaciho vzorku. Rovnéz jsou na obrazcich zfetelna
dosazena teplotni maxima lezici v misté nejvyssiho naméhani vzorku, ktery byl v prabéhu
méteni ohnut pod thlem 50°. Dostupna teplotni maxima Ize vidét 1 v tab. 23 (viz vySe).
K nejvyssi akumulaci tepla ale nedochazi piesné ve stfedni poloze, kdy by se teplotni
maximum oc¢ekavalo. Mohlo by to byt zplisobeno postupem méteni, pii kterém je vzorek
upevnén do prvni a druhé Celisti a poté nastava ohyb vzorku. Ohybem mohlo dojit k vyoseni
testovaciho vzorku, a proto nejvy$8§i nameéfend teplota neni naméfend piesné ve stiedu.
Mohlo by jit i o chybu konstrukce zatizeni HBU, které ohyba testovaci vzorek ne zcela ve

sttedu a mohlo by dochazet k nesymetrickému ohybu valeCkového testovaciho vzorku.
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Obrazek 30 — Beziérova kiivka prubehu teploty u SM2-PP05
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Obrazek 32 — Beziérova kiivka pribéhu teploty u SM5-PP40
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Obrazek 33 — Beziérova kiivka prabéhu teploty u SM6-PR10
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Obrazek 34 — Beziérova kiivka prabéhu teploty u SM7-PR20
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Na obr. 35 a 36 Ize pozorovat porovnani vyvoje teploty v prubéhu cyklické rotace vzork.
Jde o 6 snimki jedné kaucukové smési potizenych v prubéhu méteni testt (0, 5, 10, 15, 20,
25 min), kdy Casy odpovidaji dané hodnot¢ cyklické rotace vzorku (0, 6000, 12 000, 18 000,
24 000, 30 000 cyklid rotace). Pro porovnani byly vybrany (SM1-PP00, SM3-PP10,
SMS5-PP40). Jedna se o Cistou smés bez obsahu recyklati a o smési se zvySujicim
se obsahem pryzového prachu (obr. 35). A dale byly do porovnani vybrany (SM1-PP00
a SM7-PR20) (obr. 36).

Jak bylo zjisténo uz v predchozich kapitolach, se zvySujicim se poctem cykli rotace vzorka
dochazi k nartistu teploty na povrchu vzork. Muzeme vidét, Ze nejvysSi nardst
je pozorovatelny ve stfedu testovaciho vzorku, kde je vzorek nejvice namahan na tlak, tah
je mefitelna u upinacich cCelisti ptistroje HBU. KdyZz porovnadme Ccistou SM1-PP00
bez obsahu recyklati a SM3—PP10 a SM5-PP40, tak je vizualné zfetelné, Ze nartst teploty
je u smési s obsahem recyklatl razantnéjsi a rozdily lze vidét jiz v druhém tadku obrazki,

kdy SM5-PP40 se oproti ostatnim smésim zahtiva vyrazné vic.

Stejny pfipad je pozorovatelny na obr. 37, pii porovnani SM1-PP00, kterd se v prib&hu

cyklické rotace zahtiva v case daleko méné, jak SM7—PR20 se 20 dsk pryZzového regeneratu.
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20 min/24 000 cykld 15 min/18 000 cykla 10 min/12 000 cyklt 5 min/6000 cyklu 0 min / 0 cykla

25 min/30 000 cyklu

Obrazek 36 — Vyvoj povrchové teploty v Case pii cyklické rotaci vzorkd métrené
termokamerou SM1-PP00 a SM7-PR20
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11.2 Fatigue to failure (FTF)

Unavové testy Fatigue to failure byly provedeny na pfistroji (Dynisco FATIGUE TO
FAILURE A117, Ohio). Do piistroje byly postupné pfimontovany deformacni desticky
nazyvané CAMY. Bylo pouzito 6 CAMU s riiznou hodnotu deformace vzorku v tahu
(CAM 3,4, 6, 14, 20, 24) s deformaci (100, 135, 160, 215, 285, 310 %).

Od kazdé smési a u kazdé hodnoty deformace bylo otestovano 6 vzorki. Ptipravené vzorky
byly upevnény do testovaciho pfistroje bez predepjeti. Po zapnuti pfistroje byly vzorky
uvadény do cyklického tahu s naslednym odlehcenim napéti. V Prvni fazi bylo aplikovano
1000 cyklt deformace, poté byly vzorky v pfistroji pfitazeny, aby byly zcela natazeny
a napifimeny. V druhé fazi probihalo cyklické naméhani v tahu az do uplného pieruSeni

testovacich vzorka.

V tabulce 24 muzeme nahlédnout na vysledky méfeni unavovych testi FTF. Tabulka
zobrazuje zavislost poctu cykl natazeni/smrsténi (x 1000) na aplikované deformaci. Podle
tabulky 24 a na obr. 37 lze vidét, ze se zvySujici se deformaci vzorki od 100%
az po 310% deformaci a se zvySujicim se obsahem pryZového prachu ve smésich tedy
od SM1-PP00 po SM5-PP40 klesa pocet cykli deformace nutnych k uplnému poruseni

testovacich vzorku.

Stejny trend lze vidét na obr. 38 a v tab. 24, kdy od SM6-PR10 po SM7-PR20 s vys§im
obsahem pryZového recyklatu klesa pocet deformacnich cyklli nutnych na plné pietrzeni
vzorkd. Tyto smési nevydrzi tak vysoké hodnoty poctu cyklii natazeni a smrsténi

jako SM1-PP0O.

K pfetrzeni vzorkli dochazi z dlivodu unavy materialu, ale pfi¢inou muze byt rovnéz
1 zvySujici se obsah pryZzového prachu ¢i pryZového regeneratu, které slouzi jako
koncentratory napéti a mohou vyvolat pfedCasné pieruseni testovaciho vzorku. Mlzeme se
domnivat, Ze vysoky obsah recyklat mohl v kau¢ukovych smésich zplisobit tvorbu agregatt
a aglomeratq, které se zvysujicim se obsahem mohly jesté vyraznéji podporovat koncentraci

nap¢ti a zplisobovat tak piedcasné selhani testovacich vzork.
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SM1-PP00, SM6-PR10 a SM7-PR20



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka 74

Tabulka 24 — Vysledky méfeni unavovych testti FTF u jednotlivych smési

Deformace [%]
100 135 160 215 285 310
SM 1-PP00 | 533176 | 248429 | 150+54 79+13 41+7 34+8

Smési

~

§ SM 2-PP05 | 519+182 | 208+31 119435 6612 2744 24+4

‘;‘ SM 3-PP10 | 506+110 | 173+33 99+17 59+17 26+3 19+4

‘E SM 4-PP20 | 462+148 | 136+27 88+17 46+10 21+4 16£1

E’ SM 5-PP40 | 304+50 107+£13 68+7 30+4 10+1 9+1

E SM 6-PR10 | 513+213 | 208+48 | 131+28 73+8 2946 25+3
SM 7-PR20 | 489+149 - - 63+7 2846 21+4

Na obr. 39 miizeme vidét tzv. S-N (strain—number of cycles) kiivky zavislosti napéti
na poctu cykld tahové deformace (x1000) pro SMI-PPO0 az SMS5-PP40
se vzrastajicim obsahem pryzového prachu. Dale na obrazku 40 mizeme vidét kiivky stejné
zavislosti pro SM1-PP00, SM6-PR 10 a SM7-PR20. Hodnota napéti byla urcena z tahovych
zkousek (viz. kapitola 10.2 Tahova zkouska). Jednotlivé hodnoty napé€ti jsou urceny
u jednotlivych vzorki pti danych deformacich (100, 135, 160, 215, 285, 310 %) a rovnéz
je v grafu vynesena hodnota napéti pfi pretrzeni. VSechny hodnoty napéti jsou aritmetickym

pramérem ze Sesti méteni tahovych zkousek u jedné kau¢ukové smési.
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Obrazek 40 — Zavislost napéti na poctu cykla tahové deformace pro SM1-PP0O0,
SM6-PR10 a SM7-PR20
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Tabulka 25 — Hodnoty napéti pti dané deformaci testovacich vzorki

S Deformace [%]
100 135 160 215 285 310 OB
SM 1-PP00 1,59+0,06 | 2,21+0,10 | 2,74+0,13 | 4,19+0,21 | 6,42+0,30 | 7,34+0,35 | 23,70+0,79
SM2-PPO5 | | 1,64+0,04 | 2,3120,05 | 2,90+0,07 | 4,50+0,10 | 6,91£0,15 | 7,87+0,18 | 23,18+0,52
SM 3-PP10 § 1,62+0,02 | 2,27+0,04 | 2,85+0,07 | 4,47+0,11 | 6,96+0,17 | 7,96+0,20 | 22,59+0,71
SM 4-PP20 | = | 1,61+0,08 | 2,23+0,09 |2,79+0,07 | 4,36+0,09 | 6,85+0,12 | 7,85+0,13 | 21,76+0,23
SM 5-PP40 E‘ 1,47+0,02 | 2,05+0,04 | 2,55+0,05 | 4,04+0,09 | 6,51+0,14 | 7,51+0,17 | 19,31+1,24
SM 6-PR10 1,56+0,03 | 2,15+0,04 |2,67+0,04 | 4,11+0,06 | 6,33+0,09 | 7,20+0,11 | 21,77+0,83
SM 7-PR20 1,44+0,09 | 2,01+0,07 | 2,49+0,08 | 3,78+0,12 | 5,83+0,16 | 6,66+0,17 | 20,86+0,74
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ZAVER

Tato diplomova prace se zabyva vlivem ptidavku pryzového recyklatu na dynamické
namahani pryzovych materiald. Pryzovy prach a pryzovy regenerdt maji totiz
v kau¢ukovych smésich velky vyznam a ovlivituji celou fadu parametrii a vlastnosti

pryzovych vulkanizati.

Jako prvni byly sledovany vulkaniza¢ni charakteristiky. Bezpecnost smési (tsi) a cas
vulkanizace (too) se postupné zkracuji o cca 1 min od SMI1-PP00 bez obsahu recyklati
az ke SM5-PP40 se 40 dsk pryzového prachu. Hodnoty tsi 1 too rovnéz klesaji u smési
s obsahem regeneratu oproti SM1-PP00, kdy navic u SM7-PR20 je tento pokles vyraznéjsi

asi 0 0,5 min.

Meéfteni tvrdosti vzorkl pfineslo nasledujici vysledky. Od SM1-PP00 po SM5-PP40 dochazi
k narastu tvrdosti kaucuku asi o 1 S A. Toto nepatrné zvyseni tvrdosti smési pohybujici se

v rozsahu 1 Sh A ale neni nijak prikazné.

Tahovymi zkouskami bylo zjiSténo, Ze nejvyssich hodnot napéti 1 prodlouzeni pfi pretrzeni
dosahuje smés SM1-PP00 bez piidavku pryZového prachu. Obé¢ sledované hodnoty
postupné klesaji az po SM5-PP40. Pokles napéti pfi ptetrzeni je o 4,4 MPa a pokles
prodlouzeni pfi pretrzeni je ze 613 % na 557 %. Pryzovy prach miize pusobit jako
kontaminant a koncentrator napéti, ¢imzZ smési nejsou tak elastické a dochazi k pred¢asnému
pretrzeni vzorku [53]. A dale u smé&si s obsahem pryZového regeneradtu miiZzeme pozorovat
pokles napéti pii pretrzeni o cca 8—12 % oproti SM1-PP00 a u SM7-PR20 navic mirny

narist prodlouZeni pfi pretrZzeni o 2 % oproti SM1-PP00 bez obsahu recyklati.

Strukturni pevnost vzorkdi Trousers roste od SM1-PP00 po SM4-PP20 o 5,5 N/mm
a poté klesa o 2,1 N/mm u SM5-PP40. Naopak je tomu u smési se vzristajicim obsahem
pryzového regeneratu, kdy strukturni pevnost roste z 10,7 N/mm u SM1-PP00 o 41-69 %.
U vzorkd Angle dochazi od SM1-PP00 po SM3-PP10 k nartstu o 4,5 N/mm a nasledné
od SM4-PP20 po SMS5-PP40 dochazi k poklesu strukturni pevnosti z 51,3 N/mm
na 48,6 N/mm. Strukturni pevnost u SM6-PR10 a SM7-PR20 je témét shodna se SM1-PP00
a pohybuje se okolo hodnoty 54 N/mm. Strukturni pevnost u vzorka Crescent, je velmi
neptfedvidatelna kdy prvni dochéazi k poklesu od SM1-PP00 po SM3-PP10 o cca 3,3 %
ze 149,0 na 144,2 N/mm dale dochazi k nartistu u SM4-PP20 a u SM5-PP40 hodnota op¢t
klesa na 142,8 N/mm. Strukturni pevnosti smési s obsahem pryzového regeneratu je nizsi

oproti SM1-PP00 bez obsahu recyklatt o 2,8-4,4 %.
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U testd vnitintho a vnéjsitho vyvoje tepla jak pomoci tepelného cidla, tak pomoci
termokamery je patrné, ze pii zvySujicim se poctu cykli rotace dochdzi v prvni fazi
k vyraznému néartstu teploty. Narist teploty na povrchu vzorku vykazuje vétsi smérnici
oproti vyvoji tepla uvnitt vzorku. Tomu odpovidaji i koeficienty ai, kterymi bylo zjisténo,
ze tento koeficient vnitinitho vyvoje tepla se zvySuje od SM1-PP00 az po SM5-PP40
zhodnoty 5,649 na 6,840 a koeficient vné¢jSitho vyvoje tepla se rovnéz zvysuje
od SM1-PP00 az po SM5-PP40 ze 14,784 na 20,574. Koeficienty vnitiniho vyvoje tepla
jsou vyssi u SM6-PR10 o 10,7 % a u SM7-PR20 o 25,2 % oproti SM1-PP00 bez obsahu
recyklati. Koeficienty vnéjsiho vyvoje tepla jsou rovnéz vyssi u SM6-PR10 o 12,2 %
au SM7-PR20 o 34,7 % oproti SM1-PP00 bez obsahu recyklatu.

Maximalné dosazena vnitini teplota je u vSech smési vyssi oproti teploté povrchové. Je to
z diivodu vysoké kumulace tepla uvnitt pryzového testovaciho vzorku. Nejvys$si naméfena
vnitini teplota roste od SM1-PP00 po SM5-PP40 od 69,4-86,9 °C. Maximalni vnitini
teplota u smési s obsahem regeneratu je poté o 7 °C a 12,5 °C vyssi oproti SM1-PP00.

Maximalné dosazend vnégjsi teplota roste od SM1-PP00 po SM5-PP40 od 62,2-79,8 °C.
A maximalni vngj$i teplota u smési s obsahem regeneratu je poté o 8,5 °C a 14,8 °C vyssi
oproti SM1-PP00. Teplo se v testovacich vzorcich tvoii ziejme z divodu vysokého tfeni na

rozhrani kaucukového prachu/regeneratu a fetézct kaucuku.

Poslednimi testy byly unavové testy FTF. Unavové testy ukazuji zavislost poétu cykld
natazeni/smrSténi na aplikované deformaci. Bylo zjiSténo, Ze se zvySujici se deformaci
vzorkli od 100% po 310% deformaci klesa pocet cykli deformace nutnych k uplnému
poruseni vzorkd. Tento trend je pozorovatelny u vsech smési od SM1-PP00 po SM7-PR20.
Navic Ize pozorovat, ze se zvySujicim se obsahem pryZového prachu ve smésich dochazi
k poklesu poctu cykll nutnych k uplnému pretrZeni testovacich vzorkt. Stejny trend lze
vidét i od SM6-PR10 po SM7-PR20, kdy rovnéz s vys§im obsahem pryZového recyklatu
klesa pocet deformacnich cykli nutnych na uplné pietrzeni vzorki. K pietrzeni vzorkl
dochdzi z divodu unavy materialu, ale pfi¢inou muze byt rovnéz i1 zvySujici se obsah
pryzového prachu ¢i pryzového regeneratu, které slouzi jako koncentratory napéti a mohou

vyvolat pfedcasné preruSeni testovaciho vzorku.
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°C

3D
ASTM
CSN
dNm
dsk

EVA

g/100 g
g/em’®
GTR

h

Hz

ISO
kg.m™
kJ/kg.K
kJ/mol
M50
M100
M300
m?/g
mesh
mg KOH/g

mg/kg

Stupeni Celsia

Trojrozmérny

American Society for Testing and Materials

Meérna tepelna kapacita

Ceska technicka norma

Decinewtonmetr

Dily na sto dili kauc¢uku

Etylenvinylacetat

Gram

Gram na 100 gramt

Gram na centimetr krychlovy

Mletéa pneumatikova pryz (,,Ground tire rubber*)

Hodina

Hertz

International Organization for Standardization

Kilogram na metr ¢tverecny

Kilojoule na kilogram kelvin

Kilojoule na mol

Hodnota modulu urcujici nominalni napéti pottebné k 50% deformaci
Hodnota modulu urcujici nominalni napéti pottebné ke 100% deformaci
Hodnota modulu ur¢ujici nomindlni napéti potfebné ke 300% deformaci
Metr ¢tverecny na gram

Pocet ok ptipadajicich na jeden palec (cca 2,54 cm)

Miligramy hydroxidu draselné¢ho na gram

Miligram na kilogram
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mg/l
MH

ML

min
ml/100 g
mm
mm/min
mm?/s
MPa
N/mm
NR

obr.
ot/min
phr

PP

PR

RR

SBR
Sh A

to0

tab.

ts1

W/m.K

Miligram na litr

Maximalni hodnota krouticiho momentu [dNm]
Minimalni hodnota krouticiho momentu [dNm]
Minuta

Mililitr na 100 gramt

Milimetr

Milimetr za minutu

Milimetr ¢tvereny za sekundu

Megapascal

Newton na milimetr

Ptirodni kaucuk (,,Natural rubber*)

Obrazek

Otacky za minutu

Parts per hundred rubber

Pryzovy prach

PryZovy regenerat

Regenerovana pryz (,,Reclaimed rubber*)
Sekunda

Reciproka sekunda

Styren-butadienovy kaucuk (Styren-butadien rubber)
Shore A (stupnice tvrdosti pryzi)

Cas, kdy prob&hne vulkanizace z 90 % [min]
Tabulka

Teplota skelného prechodu [°C]

Bezpecnost smési [min]

Watt na metr kelvin
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pum

us

OB

Soucinitel teplotni vodivosti
Mikrometr

Mikrosekunda

ProdlouZzeni pii pretrzeni
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file://///Users/jakub_ovesny/Desktop/Diplomka/Vliv%20přídavku%20pryžového%20recyklátu%20na%20dynamické%20namáhání%20pryžových%20materiálů.docx%23_Toc166065975
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