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Abstract

This paper deals with determination of optimal time of vulcanise rubber using the
measurement of temperature dependence of alternate and direct electric conductivity.

Clanok sa zaoberd stanovenim optimadlnej doby vulkanizdcie pomocou merania teplotnej
zavislosti striedavej a jednosmernej elektrickej vodivosti.
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Uvod

Pri vyvoji novych materidlov s pozadovanymi Uzitkovymi vlastnostami sa hladaju ¢o
najucinnejsie metddy merania vlastnosti, ktoré by umoznili sledovanie zmien ich vnatorného
usporiadania sposobenych zmenou technologie vyroby alebo zlozenia zdkladnej suroviny.
V zlozitych systémoch, akymi st sklo, keramika, plasty a tiez guma [1,2] je jednou
z moznosti pouzit’ na sledovanie tychto zmien merania elektrickych vlastnosti, ktoré su vel'mi
efektivne najmi pre svoju rychlost avysoku citlivost’ [3]. Pouzitie vysledkov merania
elektrickych vlastnosti dovol'uje optimalizovat technologické postupy ato aj vo vztahu
surovinovému zloZeniu [4]. Cielom prispevku je:

1. ukézat, ze meranie elektrickych vodivosti je vhodné aj na posudzovanie technologickych

vplyvov pri spracovani gumy a
2. najst’ suvislost’ medzi zmenami meranych elektrickych a dielektrickych vlastnosti a dobou

vulkanizécie na vzorkach gumovych zmesi ur¢enych pre automobilovy priemysel.
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Experimentalne prace

V experimente boli pouzité¢ vzorky gim s kovovymi vldknami, pripravené na meranie
adhézie medzi kovovymi vladknami a gumovou matricou [4],[5]. Oznacenie vzoriek podla
koédovania vyrobeu a doby vulkanizacie su uvedené v tab. 1. Dodané vzorky boli pripravené
pri teplote vulkanizacie 150°C. U vzoriek nebol zndmy priebeh pociatocnej (tzv. indukénej)
ani zaverecnej fazy vulkanizacie. Je predpoklad, ze vSetky dodané vzorky boli podrobené
rovnakému procesu vulkanizacie az na dobu vulkanizacie.

OZNACENIE VZORIEK PODI’A KODOVANIA VYROBCU

S UVEDENIM DOBY VULKANIZACIE Tabulka 1
oznacenie vzoriek doba vulkanizacie
[min]
44 CHL46/3 44/0 27
44 CHL46/3 44/ 1 39
44 CHL 46/3 44/2 22
44 CHL46/3 44/3 32

Na meranie elektrickych a dielektrickych vlastnosti boli pripravené tri sady vzoriek:

Prvda sada - jednu mernu elektrédu tvorilo kovové vlakno a druhi gumend matrica
s nanesenou vrstvou koloidného grafitu Dag 580 (obr.1a).

Druha sada — kontaktné elektrody boli vytvorené na protilahlych stranach vzorky
vyrezanej z blizkosti kovovych vldkien nanesenim vrstvy koloidného grafitu Dag 580
(obr.1b).

Tretia sada — na kontaktné elektrédy boli pouzité kovové vldkna v gumovej matrici
(obr.1c).

a) b) ¢)

Obr. 1 Sposob pripravy a merania vzoriek a) rez s viaknom - vlakno je jedna z elektrod
tvoriacich elektrické pole vo vzorke, b) rez medzi viaknami, c) rez s dvomi viaknami —
obe tvoria meracie elektrody

Merania teplotnej zéavislosti jednosmernej elektrickej vodivosti opc=c(7) v teplotnom
rozsahu (20 — 180) °C boli uskuto¢nené pomocou vibracného elektromeru. Urcovanie
dielektrickych vlastnosti, meranie striedavej elektrickej vodivosti cac=c(7) v teplotnom
intervale od - 170 °C az do +150 °C bolo urobené vo vakuu na poloautomatickom RCLG
mostiku BM 595. Rychlost’ ohrevu vo vetkych experimentalnych meraniach bola 5°C.min

[6].



Vysledky merani

Namerané vysledky su znazornené v zavislostiach na obr. 2 — 5. Z vysledkov vyplyva, Ze
zmena aktivacnej energie bola namerana na vsSetkych vzorkach pri teplote priblizne 120°C a
d’alsia pri teplote 175°C (obr. 2a, b). Okrem toho na vzorke s oznacenim 44/1 s dobou
vulkanizacie 39, ¢ize s najdlhSou dobou vulkanizécie, bola pozorovana zmena aktivacnej
energie aj pri teplote priblizne 150°C (obr. 2c). Vzorky s oznafenim 44/0 s dobou
vulkanizéacie 27’ mali priebeh vodivosti podobny ako vzorky s 22” a 32° dobou, len hodnoty
vodivosti boli nizsie. Predpokladame, ze tento rozdiel moze byt spdsobeny bud’ horSim
kontaktom kovového vldkna alebo nehomogenitou vzorky. Predpoklad potvrdzuju vysledky
zistené na vzorkdch, na ktorych meracimi elektrédami boli kovové vldkna gumovej vzorky
(obr. 2¢). Vzhl'adom na technologiu pripravy predpokladame, merania podla obr. 2¢ mali
najlepsi vodivy kontakt.

Vplyv doby vulkanizicie sledovany v meraniach elektrickej vodivosti v zévislosti od
teploty sa prejavil v tychto zévislostiach zmenami aktivaénych energii pri teplotich 125°C,
175°C, 190°C (obr. 2). Pri vzorkach s oznacenim 44/1 (doba vulkanizacie 39°) aj pri teplotach
okolo 150°C (obr. 2c¢). Z nameranych zavislosti vyplyva, ze optimalna doba vulkanizacie sa
nachadza medzi vulkanizaénymi ¢asmi 32 a 39’. Upresnenie optimalneho vulkaniza¢ného
Casu si vyzaduje d’alSie experimenty. Stihrne je vplyv doby trvania vulkanizécie na hodnoty
jednosmernej elektrickej vodivosti stiboru vzoriek s oznaenim 44/0, 1, 2, 3 meranych
v zavislosti od teploty zndzorneny na obr. 3.
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Obr. 2a Teplotna zavislost jednosmernej Obr. 2b Teplotna zavislost jednosmernej
elektrickej vodivosti vzoriek 44/0, 1, 2, 3 elektrickej vodivosti vzorky44/2

vyrezanych podla obr. la vyrezanych podla obr. la
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Obr. 2¢ Teplotna zavislost jednosmernej
elektrickej vodivosti vzorky44/1
vyrezanej podla obr. Ic

Obr. 3 Zavislosti jednosmernej elektrickej
vodivosti vzoriek 44/0 -3 v zavislosti

od casu vulkanizacie merané pri 75, 100,
150 °C, vyrezanych podla obr. la
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Obr. 4 Teplotna zavislost striedavej
elektrickej vodivosti vzoriek 44/0 -3,
vyrezanych podla obr. Ic

Obr. 5 Teplotna zavislost jednosmernej
a striedavej elektrickej vodivosti44/0-3
vyrezanych podla obr. 1b

Z dovodu ziskania poznatkov o elektrickych vlastnostiach v experimente pouzitej gumy
bol teplotny interval rozsireny az do dusikovych teplét, do teploty — 170°C. V nizkoteplotne;
oblasti sa namerané priebehy vyznacuju spojitym poklesom vodivosti az k izbovym teplotam.
V teplotnom intervale 20 az 200°C je namerany vyrazny narast jednosmernej a striedavej
elektrickej vodivosti na vsetkych vzorkach. NajvyraznejSie zmeny v tychto priebehoch su
pozorované okolo teploty — 100°C apo dosiahnuti teploty + 50°C. Pri teplote - 100°C
vodivost klesa a od +50°C sa vodivost’ vyrazne zvysuje. Vplyv doby vulkanizacie sa prejavil
v r6znych absolutnych hodnotach meranych elektrickych velicin (obr.4, 5).



Vysledky merania ukazuja, Ze priebehy teplotnej zavislosti elektrickej vodivosti v oblasti
teplot 20 az 200°C ziskané po expozicii vzoriek v nizkoteplotnej oblasti a bez tej expozicie
nie su rovnaké. Z nameranych vysledkov nemozno jednozna¢ne tento vplyv potvrdit.
Charakter dc priebehov meranych v nizkoteplotnej oblasti je podobny ako charakter
priebehov striedavej vodivosti (obr. 5). Hodnoty nameranej striedavej elektrickej vodivosti
vzorky oznacenej 44/1 sa vyrazne liSia od hodnot elektrickej vodivosti ostatnych vzoriek, ¢o
bolo potvrdené aj opakovanym meranim (obr.4, e opakované meranie vzorky 44/1).

Na zéklade tychto vysledkov predpokladame, ze 39’ je uz dlha doba pre vulkanizaciu
vzoriek tohoto zlozenia.

Zaver

Merania teplotnych zavislosti jednosmernej a striedavej elektrickej vodivosti umoznili
odhadntt’ optimalny ¢as vulkanizacie, ktory sa nachadza v ¢asovom intervale 32’ az do 39°.
Vulkanizacia trvajuca 39’ je podl'a naSho nazoru uz dlha.

Meranie elektrickych vlastnosti potvrdilo vhodnost pouzitia elektrickych metéd na
stanovenie optimalnych ¢asov vulkanizacie gumovych zmesi.

Tato praca vznikla s podporou grantovej agentiry VEGA No. 1/9096/02.
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