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Ezuton szeretnék koszonetet mondani a Solyom és Fia Martfii Gumiipari Kft.
részére a dolgozat elkészitéséhez felhaszndlt gumikeverékek elkészitéséért.
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JELOLESEK JEGYZEKE

Latin bettik
Jelolés Megnevezés, megjegyzés, érték Meértékegység
A, pr(’)b_atest kezdeti keresztmetszete (initial cross-section of the m?
specimens)
CS marado deformacié (compression set) %
Fg Szakadasnal mért er6 (force at break) N
hg a minta 0sszenyomott magassaga (compressed height) mm
hy terhelé'si és rel.axéciés id6 utani magassag (height after mm
relaxation period)
hs a minta dsszenyomott magassaga (compressed height) mm
ho kiindul6 magassag (starting height) mm
HDT lehajlasi hémérséklet (heat deflection temperature) °C
Lg szakadasakor mért hossz (length at break) mm
Ly kezdeti befogasi hossz (initial length) mm
MEFR folyasi mutatészam (melt flow rate) g/ 10perc
HDT lehajlasi hémérséklet (heat deflection temperature) °C
T hémérséklet (temperature) °C
t idd (time) S
tio beégési id6 (burn-in time) S
too vulkanizacids id6 (curing time) S
Gorog betlik
Jelolés Megnevezés, megjegyzés, érték Mértékegység
Op szakitd szildrdsag (tensile strength)
£p Szakadasi nyulas (elongation at break)
Roviditések
Rovidités Megnevezés
BIIR bromozott butilkaucsuk (brominated isobutylene-isoprene rubber)
CBS ciklohexil-benzotiazol-szulfanamid(N-cyclohexyl-2-benzothiazolesulfenamide)
DV Dinamikus vulkanizacié (dynamic devulcanisation)
dGTR devulkanizalt gumiabroncsdrlet (devulcanized grounf tyre)
ENR epoxidalt természetes gumi (Epoxidized natural rubber)
EPDM etilén-propilén-dién (ethylene propylene diene)



GTR gumiabroncsérlet (ground tyre rubber)

PP polipropilén (polypropylene)

TDV termoplasztikus dinamikus vulkanizatum (thermoplastic dynamic vulcanizate)
TPE termoplasztikus elasztomer (thermoplastic elastomer)

ZnO cink-oxid (zinc-oxide)
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1. BEVEZETES

Napjainkban a gumik ujrahasznositdsa egy fontos kérdés, mivel az Eurdpai
Unidban évente tobb mint 3 milli6 tonna gumihulladék keletkezik, amelynek jelent6s
része autogumikbol all. A hasznalt gumiabroncsok tjrahasznositasa problémas, mivel
térhalds szerkezetliek nem hozhaték dmledék &llapotba. Ujrahasznositasuk egyik
modja a ledardlasuk és gumilapokkd préselésiik. Ennél egy eléremutatobb
ujrahasznositasi modjuk a ledaralt termék devulkanizaldsa, amely soran a gumiban
talalhat6 keresztkotéseket oldjuk fel, idedlis esetben a lancmolekuldk sériilése nélkiil,
igy kaucsukhoz megkozelité anyagot kapunk. Ezt dujravulkanizélva ismét
felhaszndlhatjuk termékek gyartasara.

Ezeket a devulkanizatumokat fel tudjuk haszndlni TDV-k, azaz termoplasztikus
dinamikus vulkanizatumok létrehozasara. A TDV-k kétfazisu blendek, amelyekben a
befoglald, azaz matrix fazis termoplasztikus polimer; a befoglalt fazis pedig térhalds
elasztomer. Ezek az anyagok az elasztomer szemcséknek koszonhetden gumiszertek,
azaz 100%-os alakvaltozds utdn is visszatérnek az eredeti alakjukba és emellett a
termoplasztikus polimer fazisnak koszonhetéen omledék allapotba hozhatdk, igy
hagyomdanyos  technoldgidkkal  konnyen  feldolgozhaték és  konnyen
Ujrahasznosithatok. A TDV-k gyartasdhoz dinamikus vulkanizaciot alkalmazunk,
amely sordn a mi esetiinkben egy ikercsigds extruder segitségével keverés kozben
vulkanizaljuk Gjra az elasztomert. Ennek koszdnhetden a szemcséi kisebbek lesznek és
jobban eloszlanak a blendben, homogénebb anyagot és jobb mechanikai
tulajdonsagokat eredményezve [1].

A dolgozatom sordn egy adott recepturdji devulkanizdtumbodl készitek
polipropilén alapu TDV-t. A gyartast kiilonb6z6 hdémérsékletprofilokkal és
csigakonfigurdciokkal végzem el. A készitett anyagoknak megvizsgdlom és
kiértékelem a mechanikai és morfologiai tulajdonsagait, és feltarom a feldolgozasi
paraméterek ezen tulajdonsagra gyakorolt hatasait [1,2,3].



2. SZAKIRODALMI ATTEKINTES

Ebben a fejezetben bemutatom a termoplasztikus elasztomerekrdl végzett irodalmi
attekintésemet, kiilonos tekintettel a termoplasztikus dinamikus vulkanizatumokra.

2.1. Termoplasztikus vulkanizatumok

A TDV-k a termoplasztikus elasztomerek csalddjaba tartozd kétfazisu blendek,
amelyekben a befoglald fdzis termoplasztikus polimer, a befoglalt fazis finoman
eloszlatott térhalds elasztomer. A TDV-k az elasztomer szemcséknek koszonheten
gumiszerliek, azaz 100%-os alakvaltozas utan is visszatérnek az eredeti alakjukba. A
termoplasztikus polimer fazisnak koszonhetéen omledék allapotba hozhatok, igy
hagyomdanyos technologidkkal konnyen feldolgozhatdak, valamint egyszertien
tjrahasznosithatok. A dinamikus vulkanizdcié sordn egy ikercsigads extruder
segitségével keverés kozben vulkanizaljuk az elasztomert. Ennek koszonhetden a
szemcsék mérete csokkenthetd és eloszldsa javithato, ez pedig erdsiti az anyag
gumiszer( viselkedését [2,3,5].

Termoplasztikus polimer

TPV

Fesziiltség

Gumi

Megnytilas

1.abra: TDV-k nyulas gorbéje 6sszehasonlitva a hdre lagyulé miianyagok és a gumik
gorbéivel [2]

2.2. TDV-k eloallitasa, fazisinverzio

A TDV-k eldallitasa egy belsd keverdben szakaszosan, vagy esetiinkben egy
ikercsigas extruderben folyamatosan torténik. A keverés kozben a termoplasztikus
elasztomer dmledék allapotba kertil és az elasztomer vulkanizalas kozben oszlik fel. A
gyartast harom kiilonb6z6 mddszerrel lehet elvégezni. Az els6 modszer soran
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Osszekeverjiikk a termoplasztikus polimert az elasztomerrel, majd megemelt
hémérsékleten a dinamikus vulkanizaciéval parhuzamosan adjuk hozza a vulkanizalo
szert. A masodik mddszer soran a vulkanizdlo szert hidegen elkeverjiik el a
termoplasztikus polimer és az elasztomer keverékben, majd ez utan hajtjuk végre a
kompaundolast és a vulkanizaciot. A harmadik mdodszernél el8szor a gumit keverjiik
Ossze a vulkanizaldszerrel, majd hozzdadjuk a termoplasztikus polimert és ezutan
hajtjuk végre a megomlesztést és a vulkanizaciot [2,3,4].
Gumi Hldeg keverés
3. Médszer S0-80%] @ 3. Médszer
Vulkanizélé Keverés

szer

1. és 2. Médszer
Gumi | Simple
50-80% | blending

Vulkanizilé  +
szer

1. Médszer

Hideg keverés |3

2. Modszer

2. dbra: A TDV elgallitasi modszerei [2]

A blendekben 50-80 tomeg% elasztomer és 20-50 tomeg% termoplasztikus
polimer taldlhat6. A nagyobb gumi részardny miatt hidegen a termoplasztikus
elasztomer van eloszlatva a folyamatos gumi fazisban. Ezt kovetden a hére lagyuld
polimer megolvaddsa és az elasztomer vulkanizacidja miatt a fazisok szerepet
cserélnek és bekovetkezik a fazisinverzio. A fazisinverzié korai szakasza soran a
termoplasztikus elasztomer viszkozitdsa csokken, ahogy a hdmérséklete novekszik és
ekozben az elasztomer térhalosodik, igy a viszkozitdsa nd. Ebben a szakaszban mind
a két fazis folytonosnak tekinthet6. Ahogy az elasztomer térhalokotései stirtisddnek, a
gumi elkezd szemcséket alkotni a blendben, igy a folyamat végeztével a fazisok
teljesen megcserélédnek. Ezt kovetéen a gumi szemcsék agglomeratumokat
formalnak, ahol az alacsonyabb vulkanizacios fokt gumiszemcsék tjra egyestilhetnek
egy nagyobb szemcsét alkotva [2,11].



3. abra (a-d): EPDM/PP tartalmu TDV fazisinverzidja (sarga szin jel6li a PP-t, kék szin jel6li az
EDPM-et). (a’-d’): BIIR/PA 12 tartalma TPV fazisinverziodja (kék szin jel6li a PA 12-t, sarga szin
jeloli a BIIR-t) [2].

2.3. Dinamikus vulkanizacio

A dinamikus devulkanizacié kifejlesztése Glesser, Fischer és Coran nevéhez
fiz6dik. A folyamat soran intenziv keverésnek tessziik ki a termoplasztikus
polimerbdl és elasztomerbdl allé blendet a hére lagyuld polimer megdmlesztéséhez
sziikségesnél magasabb hémérsékleten. A dinamikus vulkanizacié sordn a kezdeti
folyamatos gumi fazis felbomlik finoman eloszlatott gumi szemcsékre (szemcsék
mérete: 1-2 um). A folyamat sordn a vulkanizald szer és egyéb adalék anyagok nem
léphetnek reakcioba a termoplasztikus polimerrel. A peroxidon kiviil a polipropilén
nem reagdl semmilyen mas vulkanizalo6 szerrel és az olvadasi hOdmérséklete, illetve a
mechanikai tulajdonsagai is idedlissa teszik TDV-k léterhozasahoz [2,3,12].

Elasztomer
O mikroszemcsék

Tovabbi DV OOO
[—— o

000

Mikrocseppek ® Elasztomer
mikroszemcsék

Elasztomer fazis
Mikroszemcse
agglomeratumok

4. dbra: EDPM/PP blend dinamikus vulkanizacidé kézben [2]



2.4. Feldolgozasi paraméterek hatdsa a mikroszerkezetre

A gyartott TDV mikroszerkezete erlsen fiigg a gyartasi paraméterektdl. Az
extruder csigakonfiguracidjanak és fordulatszamanak optimalizalasaval csokkenthetd
a gumiszemcsék mérete. Magasabb hdémérséklet mellett a gumi vulkanizacidja
gyorsul, igy hamarabb éri el azt a vulkanizacios fokot, ahol mar a keverés hatasara
nem tudjuk finomitani a gumiszemcsék méretét. A csiga fordulatszamat, a nyird
igénybevételt kifejté keverdelemeket és a tartdzkodasi id6ét dsszhangba hozhatjuk a
gumi vulkanizacios sebességével, igy finomabb szemcseszerkezetet érhetiink el. A
keverés soran a gumi vulkanizdcids foka nagy hatassal van a szemcsék méretére. Ha a
keverés soran a vulkanizacios fok tul alacsony, a keletkez6 gumiszemcsék
érintkezéskor tjra 0sszeolvadnak, igy novelve a szemcseméretet. Ellenben, a tul magas
vulkanizacids fok gatolhatja a keverd elemek szemcseaprozd hatdsat, igy szintén
novelve a végsd szemcseméretet. A csiga fordulatszamanak novelésével nd a nyirds
sebessége és ez finomitja a szemcseméretet, azonban a fordulatszdm novelésével a
keverés kozben felszabaduld hd mennyisége is novekszik, lokalis talheviilést okozva.
Ez a hdmérsékletnovekedés gyorsitja a vulkanizaciot, igy csokkentve a gumi idealis
allapotaban torténd keverés idejét [2].

2.5. Mikroszerkezet hatdsa a mechanikai tulajdonsagokra

A mechanikai tulajdonsagok fiiggenek a gumifdzis vulkanizacids fokatdl, a
gumi/miianyag részaranytol, a gumiszemcsék méretétdl és eloszlasatol, a gumi és
muiianyag kompatibilitasatol, a hozzdadott adalékanyagoktdl, valamint a gumi
devulkanizaciojanak koriilményeitdl.

A TDV-k mechanikai tulajdonséagai altalaban szakitogorbékkel irhatok le. A
TDV-k szakitogorbéje a termoplasztikus fazis és a gumifdzis szakitdégorbéinek
kombindlasaval irhato le. Kis mértéki megnyuldsnadl a termoplasztikus fazis
viselkedésére hasonlit, a nagyobb mérték(i megnyulasnal pedig a gumiéra. Kis
mértékli megnyuldsndl a huzofesziiltség nagy mértékben nd a nyuldssal, igy a
rugalmassagi moduluszuk a termoplasztikus fazisra hasonlit. Nagyobb mértékii
megnyulasnal a tovabbi nyujtds kisebb meérték(i novekedést eredményez a
huzoéfesziiltségben, igy itt a rugalmassagi modulus értéke kozelebb van a gumikéhoz.
A gumi/mtanyag részarany novelésével az anyag mechanikai viselkedése kozelebb
kertil a gumikéhoz. Azonban a TDV-k marad¢ alakvaltozasa és az ismétlodd terhelés
hatasara bekovetkez6 hiszterézise magasabb a gumikénal [2,9,13].
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5. abra: (a) Mikroszkoppal készitett kép kiilonb6z6 szemcseméretii EDPM/PP TVP-k r6l; (b)
Szakitogorbéi és (c) rugalmassagi modulusza a kiilonb6z6 mintaknak [2].

2.5.1. A gumi fazis vulkanizdcios fokinak hatasa

Altaldban a szakitdszildrdsag és a szakadasi nytlds né a gumi vulkanizacids
fokaval, mérsékelt mennyiségli vulkanizacids szer jelenlétében, azonban tulzottan
nagy mennyiségii vulkanizacids szer alkalmazasa esetén a tovabbi novekedés a gumi
vulkanizacios fokaban csokkenteni fogja a szakitoszilardsagot és a szakadasi nyuldst.
Ez azzal magyarazhato, hogy alacsonyabb mennyiségii vulkanizald szer mellett a
gumi vulkanizdcidja homogén lett, azonban a novelt vulkanizdldszer mennyiség
jelenléte kiilonb6z4 mértékben vulkanizalédott szemcsék megjelenését eredményezte,
amelyek fesziiltséggytijtd pontokként viselkedtek, rontva az anyag mechanikai
tulajdonsagait [2,9].

2.5.2. Kiilonbozo vulkanizalo szerek hatdsa

Kiilonb6z6 vulkanizadlo szerek eltéré keresztkotés strukturat alkotnak, amelyek
befolyasolhatjdk az anyag mechanikai tulajdonsagait. Nakason és tarsai a kiilonb6z6
vulkanizalo szerek hatdsat vizsgaltak ENR/PP alapti TDV-k re. Arra a kovetkeztetésre
jutottak, hogy a kén és peroxid keverékével vulkanizalt TVP-k szakitoszildrdsaga és
szakadasi nyuldsa volt a legkedvezdbb. Ez annak koszonhetd, hogy a
keresztkotésekben magjelentek megjelentek C—C, C-S és S-S kotések is. A kénnel
vulkanizalt TDV-k kozepes eredményt értek el, ez azzal magyardzhato, hogy a
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vulkanizacio soran kevésbé stabil és gyengébb S-S, és C-S kotések jottek létre. A
peroxidos vulkanizacio érte el a legkedvezdbtlenebb értékeket, az stabilabb C-C kotések
létrejottének ellenére, ez a PP degraddcidjanak koszonhetd a dinamikus vulkanizacio
soran, alacsonyabb szakitoszilardsagot és szakadasi nytldst eredményezve. Az anyag
rugalmassagat a vulkanizdlé szer mennyiségének novelése javitja egy bizonyos
pontig, azonban ez ezen tul nem javithatdé a gumi ldncmolekuldin kialakithato
lehetséges keresztkotések telitettsége miatt [2,15,16,18].
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6. abra: Huzofesziiltség, szakadasi nytlas és szakitdszilardsag peroxid koncentracié
fiiggvényeként EOC/PP TVP-ben [2].

2.5.3. Az dtlagos szemcsedatméro és szemcsetdvolsig hatdsa

Tobb korabbi kutatds is kimutatta, hogy a TDV-k szakitdszilardsaga né és a
rugalmassaga javul az atlagos szemcsedtmérd és szemcsetdvolsag csokkenésével.
L’ Abee kutatdsa sordn 1-70 um atmérdji szemcséket vizsgalt, €s arra a kovetkeztetésre
jutott, hogy a szemcseatmérd csokkenésével a TDV szakito szilardsaga és szakadasi
nyuldsa nd, azonban a rugalmassagi modulusza csokken. A dinamikus vulkanizacié
idejének meghosszabbitasaval csokkenthetd az atlagos szemcseméret [2].

2.5.4. A gumi/miianyag arany hatdsa

Tobb koradbbi kutatas is kimutatta, hogy a termoplasztikus polimer részaranyanak
novelésével a TDV-nek nd a szakitoszilardsaga, azonban csokken a szakadasi nyuldsa
a mlagyag és gumi fazis kiilonb6zd mechanikai tulajdonsdgainak koszonhetden. A
gumi részaranyanak novelésével rugalmasabb, gumi-szertibb anyagot kapunk, n6 a
szakadasi nyulas [2].



2.6. Devulkanizalt gumiabroncsorlet felhasznalasa

A devulkanizaci6 sordn emelt hémérséklet és nyirdigénybevétel hatdsara a
vulkanizalo szer altal alkotott keresztkotések felbomlanak idealis esetben a
lancmolekuldk sériilése nélkiil. Ennek koszonhetéen a kaucsukhoz hasonldan
feldolgozhatd anyagot kapunk, amit ismét vulkanizalhatunk, igy felhasznalhatjuk
uj termékek gyartdsara. A devulkanizacid a kén keresztkotéseket célozza a
vulkanizalt gumiban, tehat a C-S és S-S kotések bomlanak fel. A termomechanikus
devulkanizaci6 soran a gumi nyirdfesziiltségnek van kitéve, erre megfeleld
eszk0zOknek kdszonhetben pl.: hengerszéken vagy ikercsigas extruder. A folyamat
elvégezhet6 emelt, vagy kornyezeti hdmérsékleten. Ez eredményezheti az atlagos
molekulatomeg csokkenését, mivel a kornyezeti hOmérsékleten végzett folyamat
soran is jelentés a héfejlédés. A végtermék tulajdonsigai erdsen fiiggenek a
feldolgozas soran hasznalt eszk6zoktd], és a feldolgozas paramétereitdl. Korabban
a szakaszosan lizemeltetett hengerszékeket hasznaltak erre a feladatra. Manapsag
azonban az ikercsigas extruderek hasznalata az elterjedtebb [3].

kigazositas

EDPM
hulladék

%

PP

[ adalékg:(:‘ I_‘
¢ 1_1 l\ hiités
/ .

" o -'-

porositas devulkanizadcié keverés vulkanizacié

%,._J'L..]

_-TPE

7. abra: Devulkanizaci6 és dinamikus vulkanizacié tjrahasznositott EDPM felhasznalasaval
készitett TPE-k gyartasa soran [3].



3. FELHASZNALT ANYAGOK

Ebben a fejezetben bemutatom a TDV mintdk gyartasdhoz és vizsgdlatdhoz
felhasznalt alapanyagokat, alkalmazott berendezéseket, vizsgalatokat.

3.1. Polipropilén

A MOL Petrolkémia (Tiszaujvaros, Magyarorszag) TIPPLEN R 660 PP-jét
hasznaltam. Az anyag f6bb tulajdonsagai a kovetkezd tdbldzatban (1. tablazat)
talalhatoak.

MER (230°C/2,16kg) 2 g/10perc
Hajlit6 rugalmassagi modulusz 1000 MPa
Haz6 rugalmassagi modulusz 950 MPa
Huzoszilardsag 28 MPa
Nyulas a folyashatarnal 12 %

Izod iit6szilardsag (bemetszett, 23 °C) 25 kJ/m?
HDT (0,45 MPa) 86 °C
Rockwell keménység 75 R skala

1. tablazat: A polipropilén f6bb tulajdonsagai

3.2. Devulkanizatum

A kisérleteimhez a Tyromer Inc. (Tyromer Europe B.V., Hollandia, Arnhem) altal
gyartott tjrahasznositott tehergépjarmiéi gumiabroncsabdl szarmazd, szuperkritikus
szén-dioxiddal segitett, termomechanikus uton eléallitott devulkanizatumot
alkalmaztam.

3.3. Kén

Emery Oleochemicals GmbH (Diisseldorf, Németorszag) altal gyartott kénport
hasznaltam. A kén szerepe a keresztkotések kialakitasa a vulkanizacié soran.

3.4. Cink-oxid (ZnQO)

Euronopa GmbH (Hamburg, Németorszag). A cink-oxid katalizatorként, valamint
UVstabilizatorként funkcional.
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3.5. Sztearinsav

Henan Shunbang Chemical Industry CO. Ltd, (Hushu Town, Kina). A sztearinsav
a jobb feldolgozhatdsagot, az iddjarasallésagot, €s az oOregedés elleni védelmet
biztositja.

3.6. Ciklohexil-benzotiazol-szulfanamid (CBS)

Rhein Chemie (Mannheim, Németorszag) altal gyartott CBS-t alkalmaztam. A CBS
gyorsitoként funkcional.

3.7. Gumikeverék eloallitasa

A gumikeveréket a Solyom és Fia Kft. allitotta el6. Az alapanyagok keverését
hengerszékkel végezték, majd a feldolgozhatdsag érdekében szalagokat készitettek
beldle segitve az anyag adagoldsat a dinamikus vulkanizacié soran. A keveréket az
alabbi tablazatban talalhatd recept alapjan allitottak eld.

Osszetevé Mennyiség (phr)

dGTR 100
Cink-oxid 5
Sztearinsav 2
Kén 1,5
CBS 1,5

2. tablazat: A gumikeverék receptje.
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4. ALKALMAZOTT BERENDEZESEK, GYARTASI TECHNOLOGIAK
ES VIZSGALATI MODSZEREK

A dolgozatom keretein beliil termoplasztikus dinamikus vulkanizatumokat
fejlesztek és vizsgalok. A folyamat soran a dGTR-alapti nyerskeveréket csikozas utan
adagolom az ikercsigds extruderbe a termoplasztikus fazissal egyiitt, ahol a
megomlesztéssel egy idSben torténik meg a gumifazis eloszlatasa és térhaldésodasa. Az
igy elkésziilt kompaundbodl froccsontéssel allitok elé probatesteket a vizsgalatok
elvégzéséhez.

4.1. Termoplasztikus dinamikus vulkanizatumok eldallitasa ikercsigas
extruderen kiilonb6z6 csigakonfiguraciokkal

A termoplasztikus dinamikus vulkanizatumokat Labtech Engineering CO., Ltd
(Samutprakarn, Thaifold) altal gyartott egyiranyban forgo ikercsigas extruderrel
allitottam el6 4 kiilonb6z6 csigakonfiguracidval. A keverék mind a 4 konfiguracio
esetében 60 tomeg% dGTR keveréket és 40 tomeg% TIPPLEN R 660 PP-t tartalmazott.
A gyartast minden csigakonfiguracioval 3 kiilonb6z6 fordulatszdmon végeztem el: 120
rpm, 180 rpm, 240 rpm. Az extruder hdmérsékletprofilja az 6sszes konfiguracié esetén
azonos volt, a hdmérsékletprofil a kovetkezo tablazatban (3. tdblazat) lathato.

szerszam | 10.zona | 9.z6na | 8.z6na | 7.z6na | 6.z6na | 5.z6éna | 4.zéna | 3.z6na | 2.z6éna | 1.zéna

180 C° 180 C° 180C° | 180C° | 175C° | 175C° | 175C° | 170C° | 170C° | 170°C | 170C°

Adagolo

3. tablazat: Az extruder hémérsékletprofilja.

Az extruder zondi egyenl6 hosszusaguak. Mind a négy konfiguracio esetében 4 db

gyurd elem tette ki egy szdllitéelem hosszat, illetve 4 szdllitdelem teszi ki egy zéna
hosszat. Mind a harom konfiguracio esetében a 10. zona utolsoé szallitoeleme egy, a
tobbi  haszndlt szallitbelemhez (menetemelkedése 26/26) képest kisebb
menetemelkedésti (menetemelkedése 26/13) szallitéelem.
Az 1. csigakonfiguracid esetén a 3. zona 30°-os gyurdelemekbdl all, az 5. zona 60°-os
gyuro elemekbdl 4ll, majd ez utan a 6. zéna elején egy visszaforditd elem taldlhato,
melynek hossza a fele egy altalanos szallitoelemnek, igy ez a visszaforditéelem 1/8
zOna hosszuisagu. A 9. zdéna elsd felében 60°-os gyurdelemek taldlhatok. Az Osszes
tobbi elem szallitdelem.

10.z6na | 9.z6na | 8.z6na | 7.zéna | 6.zéna | 5.zéna | 4.zéna | 3.z0na | 2. z6na | 1. zdéna

DNOISIIIIN L DOOOVOPVODO DDA

8. abra: Az 1. 6sszeallitott csigakonfiguracio6
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A 2. csigakonfiguracid abban kiilonbozik az els6tdl, hogy a 3. zéndban talalhat6 30°-os
gyurdelemeket dupldzzuk, azaz egymads utan kettd gyurdelemet alkalmazunk azonos
orientdcioban, majd a kovetkezo kettd elemet forgatjuk el ehhez képest 30°-kal.

10.zéna | 9.zéna | 8.z6na | 7.zdna | 6.z6na | 5.zéna | 4.z6na | 3.zéna | 2.zéna | 1. zo6na

ARNO0C0C000CTTNOOOOOOONONOOONOOOOOUATHTHTHTHTHNNNNONN e 000000000008

9. abra: A 2. dsszeallitott csigakonfiguracio

A 3. csigakonfiguracio esetén a 3. zonaban 30°-os gyuroelemek talalhatdk, a 4. zonaban
pedig 60°-0os gyurdelemek. A 6. zona elején elhelyeztem egy fél szallitoelem
hossztuisagu visszafordito elemet és a 9. zéna elsé felében 60°-0s gyurdelemeket.

10.zéna | 9.zéna | 8.z6na | 7.zdna | 6.z6na | 5.zéna | 4.z6na | 3.zéna | 2.zéna | 1. z6na

10. abra: A 3. 6sszeallitott csigakonfiguracio

A 4. csigakonfiguracio abban kiilonbozik a 2.-tdl, hogy a 6. zona elejérdl eltavolitottam
a visszaforditd elemet.

10.z6na | 9.z6na | 8. z6na | 7.z6na | 6.z6na | 5.zéna | 4.z6na | 3.z6na | 2.z6na | 1. zéna

11. abra: Az 1. dsszeallitott csigakonfiguracio

4.2. Alegyartott TDV-k granulalasa

Az ikercsigds extruderen legyartott TDV anyagokat Labtech Engineering
(Samutprakarn, Thaifold) altal gyartott LZ-120/VS tipusa granuldlo gépen
granulaltam froccsonthetd mérettire.

4.3. Probatestek froccsontése

A mechanikai vizsgalatokhoz sziikséges probatestek eldallitdsahoz egy Arburg
Allrounder Advance 270S 400-170 tipusta (Arburg GmbH, Lossburg, Németorszag)
froccsontégépet haszndltam, kettdslapat (piskdta) €s 2 mm vastag lapka probatesteket
190 °C-on.

4.4. Szakitdvizsgalat

A probatestek szakitasat Zwick (Ulm, Németorszag) altal gyartott Z020 (maximalis
terhelhet6ség: 20 kN) tipust gépen végeztem el 100 mm/perc-es sebességgel. A
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vizsgalatok eredményeképp a szakitdszildrdsagot (1) és a szakadasi nyulast (2)
hatdroztam meg az aldbbi egyenletek felhasznaldsaval.

Fp
Op = A_ €Y
0

Ly — Lo
£B=L—X100 (2)
0

ahol oy a szakitd szilardsag (MPa), Fp a szakadasnal mért erd (N), Ay a probatestek
kezdeti keresztmetszete (mm?), g a szakadasi nyulas (%), L a probatest szakadasakor
meért hossza (mm), Ly a minta kezdeti befogasi hossza (mm).

4.5. Mikroszkdpos vizsgalat

A mintdkat optikai mikroszkdppal vizsgaltam. Ehhez a mintdkbol 20x20 mm
oldalhossztisagti, 4 mm vastag lapkakat vagtam, amelyeket ezutan 30 mm belsd
atmérdji mintatartdk, fém csipeszek és epoxi gyanta segitségével éliikre allitva
kiontottem, hogy jol lathato legyen a mintak keresztmetszete. A mintdkat egy LaboPol-
5 tipusu (gyarto: Struers A/S, Dania) polirozogéppel megcsiszoltam annyira, hogy a
mintat ne boritsa gyanta, majd felpoliroztam, hogy a mintdk felszine vizsgalhatd
allapotu legyen. A megfeleld csiszoldsi és polirozdsi program meghatdrozasahoz a
gyartd honlapjan talalhato ajanlasok koziil valogattam. A vizsgalat célja az volt, hogy
a kiilonboz6 féle mintdkrdl olyan felvételeket készitsek, amin szemléltethetd
valamiféle valtozas az elasztomer fazis szemcséinek méretében, esetleg alakjaban. A
polirozott mintdkat egy Keyence VHX-5000 tipusu (gyarto: Keyence Corporation)
optikai mikroszkop segitségével vizsgaltam. A felvételek készitéséhez a
mikroszkophoz tartozé6 VH-Z100UT VH optikat alkalmaztam, amely 100x-1000x-es
nagyitasra képes. A szemcseméret-eloszlas meghatarozasdhoz az Image]
képfeldolgozo szoftvert alkalmaztam, amivel egy mintdban lathaté 100 jellemzo
gumiszemcse méretét mértem le és dbrazoltam hisztogramban.

4.6. Vulkanizacids gorbék felvétele

A nyerskeverékek vulkanizalasi kinetikdjanak elemzéséhez egy D-RPA 3000 tipust
(MonTech, Buchen, Németorszdg) vulkamétert alkalmaztam. Ehhez anizoterm
vizsgalatot hasznaltam 170-180 °C-on 1°-o0s oszcillacié mellett, mivel ez a mérés jobban
modellezte az anyag tartézkodasat az extruderben, mivel a dinamikus vulkanizacid
soran a tartozkodasi id6 120, 80, illetve 55 masodperc volt. EbbSl a mérésbdl
meghatdrozhatd ugyanugy a beégési idd (tw) és a vulkanizacios id6 (tw), amik a 10,
illetve 90 szazalékos térhalostirtiség kialakuldsahoz sziikséges id6t jelzik.
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4.7. Marado deformacid mérése

A tartés Osszenyomast koveté marado deformdcid (compression set) értékét az
alabbi Osszefliggés (3) segitségével hataroztam. A mérést 70 °C-on végeztem el 24 6ran
keresztiil, 75 %-o0s 0sszenyomast alkalmazva.

ho — hy

ho = h

ahol, ahol CS a maradd deformacid (compression set), h, a minta kiinduld

magassaga, h; a minta terhelési és relaxdcidés idé utdni magassaga, hy a minta
Osszenyomott magassaga.

CS =

x 100 (3)

4.8. Keménység mérése

Az eldallitott mintdk ShoreA keménységét egy H04.3150 tipusu (gyartd: Zwick
GmbH & Co. KG, Ulm, Németorszag) keménységmérd berendezéssel hataroztam
meg.
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5. KISERLETI RESZ

Ebben a fejezetben bemutatom a kutatdsom soran elért eredményeimet.
5.1. Vulkanizacios gorbék felvétele

A vulkanizdcidés gorbe meghatdrozasaval az anyag extruderben torténd
tartdzkodasi idejének tudatdban kovetkeztetni tudunk arra, hogy a gumi az extruder
kever6 szakaszaiban milyen mértékben vulkanizalédott. Ennek az optimalizalasaval
finomithatd a gumiszemcsék mérete és javithatd az eloszlasa. A vulkanizacids id6
meghatarozasara elvégeztem egy izoterm mérést egy 180 °C hémérsékleten 10 percen
keresztiil (12. abra), illetve harom anizoterm mérést 170-180 °C-on 120, 80 és 55 s alatt
(13. abra) jellemezve az extruder hOmérséklet profiljat €s az anyag tartdzkodasi idejét
12, 180, illetve 240 rpm- es fordulatszdmok mellett, igy modellezve a gumi
vulkanizaciojat az extruderben. Az izoterm mérés alapjan a gumi 10%-o0s
vulkanizacids ideje t1o= 32 masodperc, a 90% vulkanizacios ideje pedig tgo=74s. Az
anizoterm vulkanizacios gorbéken megfigyelhetd, hogy az extruzid sebességének
novelésével egyre kevésbé megy végbe a vulkanizacios folyamat, viszont az indukcids
szakasz egyre inkabb eltolodik.

25
20
15

120 rpm

10 ] B0rpm

Nyomaték (dNm)

— ) A0 rpm

0 20 40 60 80 100 120
1d& (s)

12. abra: A gumikeverék anizoterm vulkanizacids gorbéi.
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13. abra: A gumikeverék izoterm vulkanizacios gorbéi.

5.2. A csigakonfiguraciok kidolgozasa

A csigakonfiguraciok kidolgozasa soran az els6dleges cél a gumi finom szemcsékre
torténd felbontdsa és a szemcsék homogén elkeverése az anyagban. Ennek elérése
érdekében torekedtem a keverdelemeket olyan pozicidban elhelyezni, ahol a gumit
apré szemcsékre tudjak bontani, illetve ezek a szemcsék nem tapadnak Ossze és
egyestiilnek tjra az apr6zddas utan. A keverés idedlis pontja ott talalhato, ahol a gumi
vulkanizacios foka 10% alatti. A nagy fordulatszdm kovetkeztében fellépd nyiras
hatasara azonban a tuwo feletti tartomanyban, ahol alacsony még a térhalokotésstrtiség,
bekovetkezik a szemcsék tovabbi daraboloddsa, azonban a gyengén térhalds szerkezet
a szemcsék egyesiilését mar gatolja. Az ennél magasabb vulkanizacids foku
gumiszemcséket mar nem tudjuk tovdbb aprdzni, itt a keverésnek madr csak
disztributiv hatdsa van. Azt, hogy a gumi a 10%-os vulkanizacios fokot az extruzio
mely szakaszdban éri el, befolydsolja a csiga fordulatszama, mivel magasabb
fordulatszdmon az 6mledék extruderben tartézkodasi ideje lecsokken, igy hamarabb
éri el és 1épi at a keverdelemeket. A fordulatszdmnak azonban van egy ezzel ellentétes
hatdsa, mivel a fordulatszdm novelésével né a nyirds sebessége, ez nagyobb
héfejlodéssel jar, (az omledék hémérséklete a 185 °C-ot is elérheti) igy a gyuro
zonakban megemelkedik az anyag homérséklete, ennek kovetkeztében a gumi
vulkanizacios sebessége novekszik. A gumi vulkanizacids gorbéjének, az extruderben
valo tartézkodasi idejének és az extruder hémérsékletprofiljanak tudatdban meg
tudjuk becstilni, hogy hol idedlis a kever6elemek pozicidja. Visszaforditd elemeket is
alkalmaztam a gyurdelemek utdn beépitve lassitva az Omledék atjutasat a
gyurdelemen. Ezen tul korabbi kisérletek azt mutatjak, hogy a gyuroelemek duplazasa
(ezzel novelve a gyurdelem nyirasi teljesitményét) jobb mechanikai tulajdonsagokat
eredményez, igy ezeket is alkalmaztam a csigakonfiguraciok 0Osszeallitasakor.
Torekedtem a kiilonb6z6 mértékh nyirast kifejtd csigakonfiguracidk osszeallitasara.
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Az 1. csigakonfiguracio fejti ki a legkisebb mértéki nyirdst. A 30°-os keverdelemek
jobb anyagaramlast biztositanak, a 60°-0s keverdelemek nagyobb mértékii nyirast
biztositanak. A 60°-os keverSelemek utan beépitettem egy visszaforditd elemet a
nyiras novelése érdekében.

14. abra: Az 1. csigakonfiguracid elsé 5 zonaja.

A 2. csigakonfiguracid esetén a 30°-os keverdelemeket megduplaztam. Ez a kifejtett
nyiras mértékét noveli.

15. abra: A 2. csigakonfiguracio elsé 5 zonaja.

A 3. csigakonfiguracioban a keverézondkat egyesitettem a gumi alacsony
vulkanizacids fokon torténo keverési idejének maximalizalasa érdekében. Ezen tul egy
visszafordito elemet is elhelyeztem a kever6zdna mogg, az anyagaramlast gatolva, igy
tovabb novelve az anyag tartézkodasi idejét a gyuroblokkban. Ez a csigakonfiguracio
fejti ki a legintenzivebb nyirast az anyagra.

14. abra: A 3. csigakonfiguracio elsé 5 zonaja.

A 4. csigakonfiguraci6 esetén eltavolitottam a visszafordit6 elemet az anyagaramlas
javitasa érdekében.

17. abra: A 4. csigakonfiguracid elsé 5 zonaja.

Az 0sszes konfigurdcioban elhelyeztem egy fél zona hossztisagti keverd részt a 9.
zona elsO felében. Ez a dinamikus wvulkanizacioban nem vesz részt, csak a
gumiszemcsék homogén eloszlasat segiti.

5.3. A technologiai paraméterek hatasa a mechanikai tulajdonsagokra
Az aldbbi 4brdkon (15. 4bra) lathatdk a csigakonfiguracidk szakitodiagramjai

kiilonbozd fordulatszamok mellett.
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16. abra: A legyartott anyagok tipikus szakitogorbéi.

A kiilonb6z6 csigakonfiguraciok hatasa az aldbbi diagramokon figyelhet6k meg.
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15. abra: A legyartott anyagok huzodszilardsaga és szakadasi nyulasa, fordulatszamok szerint
csoportositva.

A szakadasi nyulast vizsgalva a csigakonfiguraciok sorrendje rendre 2.,3.,4.,1.

A 2. csigakonfiguracio kiugro értékeket ért el szakadasi nyulasban, ez azért lehet
mert a konfiguracio elején talalhaté 30°-os keverOelemeket megduplaztam, igy
jelentésen nétt a nyirds jobb szemcseeloszlast eredményezve az 1. konfiguracidhoz
képest. A 30°-os gyurdelemeknek a masik eldnye, hogy viszonylag gyors atfolyast
engednek az 6mledéknek, igy nem heviil tal ez a szakasz.

A 3. csigakonfiguracioban az egymas mellett taldlhaté gyurozonak és a
visszafordito elem novelik a nyirast, azonban ez jelentds hofejlédéssel is jar. Ennek a
hatasara gyorsul a vulkanizacié. Ez a konfiguracié az atfolyast is lassitja, nagyban
megnovelve a tartézkodasi id6t. Ezeknek a hatdsoknak koszonhetéen a vulkanizacidé
a csiga elején végbemegy, novelve a szemcseméretet. A 4. konfigurdciéo nem tér el
jelentdsen a 3.-tdl, igy a visszafordito elem kiszerelhetd, ezzel a kihozatal novelhetd.

A kiilonboz6 fordulatszamok hatdsa az alabbi diagramokon figyelhet6k meg.
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16. abra: A legyartott anyagok huzdszilardsaga és szakadasi nyulasa, konfiguraciok szerint

Az 1. Konfiguraci6 esetén megfigyelhetd, hogy a fordulatszam novelésével né
Ez annak koszonhetd, hogy ebben a
konfigurdcioban a tobbihez képest alacsony a nyirdteljesitmény, igy a fordulatszam
novelésével a nyirds novelhetd és ez nem jar az Omledék tulheviilésével és a

az elért szakadadsi nyulas értéke is.

vulkanizacid talzott felgyorsulasaval.

A 2. Konfiguracié esetén megfigyelhetd, hogy a 180 rpm-es fordulatszdm az
idedlis. Ez abbodl kovetkezik, hogy a duplazott elemek nagyobb nyirételjesitményt
fejtenek ki, mint az 1. konfigurdcié esetén csokkentve a szemcseméretet. Azonban a
240 rpm- es fordulatszamon mar az 6mledék talheviil jelent6s mértékben (az adott
zonaban meghatdrozott 175 °C helyett 185 °C-ig), felgyorsitva a vulkanizaciét nagyobb

Konfl

Konfl

Konf2

Konf2

Konfiguracié

Konfiguracio

Konf3

Konf3

csoportositva.

atlagos szemcseméretet eredményezve.
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A 3. konfiguracidban taldlhatd visszaforditd elem megnoveli az anyagra
gyakorolt nyirast, azonban ez helyi héfejlédéssel jar, ami gyorsitja a vulkanizaciot,
illetve degradalja az anyagot. Emiatt lathato a csokkend tendencia a nyulasokban a 3.
csigakonfiguracio esetén.

A 4. konfiguracid esetén a visszafordito elem hianyaban jelentds valtozas nem
lathatd a nyulasokban, igy a visszafordito elem eltavolitasaval a kihozatal novelhet6
az anyag tulajdonsagainak valtozasa nélkiil.
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5.4. A technologiai paraméterek hatdsa a TDV-k morfologiai
szerkezetére

Az alabbi dbran (17. abra) lathatdk a keresztmetszetrdl készitett fénymikroszkdpi
képek.

Konf4 120 rpm Konf4 180 rpm Konf4 240 rpm
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dGTR

17. abra: A legyartott anyagokrdl és dGTR- r6l késziilt mikroszkdpos képek.

Az aldbbi 4bran (18. abra) lathatok a gyartott TDV-k szemcseméret-eloszlasi

diagramijai:
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18. abra: A gyartott anyagok szemcseméret eloszlasa

A diagramok alapjan megfigyelhet§, hogy mindegyik minta esetén talalhatok
100 um folotti szemcsenagysagu gumiszemcsék, amelyek gyengitik az anyagok
mechanikai tulajdonsagait. Ezek a nagy méretti szemcsék a devulkanizatum szemcséi,
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amiket nem sikertilt a dinamikus vulkanizacio soran finomitani, ez a mikroszkopi
felvételeken is megfigyelhetd.

Az 1. és 2. konfiguracid szemcseméreteloszlasan megfigyelhetd, hogy a 180 rpm- es
fordulatszdmmal tortén6 gyartas soran értem el a legkisebb atlagos szemcseméretet.
Ez arra vezethetd vissza, hogy az alacsonyabb 120 rpm-es fordulatszamhoz képest itt
intenzivebb nyirast tudtunk kifejteni, valamint a 240 rpm-es fordulatszamhoz képest
ez az emelt nyirdteljesitmény nem novelte tulzottan a hdmérsékletet befolyasolva a
gumi vulkanizacios idejét.

A 3. és 4. konfiguracio hosszabb tartézkodasi id6t és nagyobb nyirdst eredményez,
igy itt jelent6sebb a hofejlodés, ennek koszonhetéen ezeknek a konfiguracioknak az
alkalmazdasa esetén alacsonyabb lesz az idedlis fordulatszam, mivel a vulkanizacids
folyamat felgyorsuldsa mar 180 rpm-es fordulatszdmnal is jelentés. Ez a hatas
szemcsemeéreteloszlasan megfigyelhet, az alacsonyabb fordulatszammal torténd
gyartas kisebb atlagos szemcsemérethez vezet.

5.5. A technologiai paraméterek hatasa a maradé alakvaltozasra

A 19. dbran lathato a mintdk marado alakvaltozasa.

40

35

i ¢

20 @120 rpm

w180 rpm

Compression set (%)

15 w240 rpm

Konfl Konf2 Konf3 Konf4

Konfiguracid

19. abra A legyartott anyagok maradd alakvaltozasa.

Megtigyelhetd, hogy a 180 rpm-es fordulatszam esetén a legkisebb a marado
deformacié. Ez annak koszonhetd, hogy a megemelt fordulatszamnak koszonhetden
nétt a nyird sebesség, azonban a hémérséklet nem novekedett olyan nagy mértékben,
hogy a gumi vulkanizdacids idejét jelentdsen megvaltoztassa. A 3. és 4. Konfiguracid
kisebb marad¢ alakvaltozast biztositott, ez a hosszabb gyurézdénanak és az ebbdl
kovetkezd nagyobb nyiroteljesitménynek koszonhetd. A 3. és 4. Konfiguracio kozott
nincs jelentds eltérés, ebbdl arra tudunk kovetkeztetni, hogy a visszaforditd elem nem
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befolyasolja jelentds mértékben az anyag maradd alakvaltozasat, igy a visszaforditod
elem nélkiilozésével a gyartas kihozatala javithaté anyagmindségbeli valtozas nélkiil.

5.6. A technolodgiai paraméterek hatasa a Shore A keménységre

Az alabbi diagramon lathat6 a mintdk keménysége:

100

Kemémség (Sha)
L
[==]

Komfl Konf2

Konf3

Konfiguracic

Konfd

m 120 rpm
m 180 rpm

w240 rpm

20. abra A legyartott anyagok Shore A keménysége.

Megfigyelhetd, hogy a keménységre sem a csigakonfiguracid, sem a fordulatszam
nem volt jelentds hatdssal. A mikroszkdp képein megfigyelhetd, hogy a froccsontéssel
gyartott probatestek kiilsé feliilete nagyrészt polipropilént tartalmaz, igy ez gatolja a
gumiszemcséket a keménység befolyasolasaban.
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6. OSSZEFOGLALAS

A TDK-dolgozatom soran olyan termoplasztikus dinamikus vulkanizatumokat

fejlesztettem, amelyben a gumi fazis ujrahasznositott gumiabroncsokbdl
szarmazd devulkanizalt gumi, a termoplasztikus polimer fazis pedig
polipropilén. A célom az volt, hogy a TDV-ben a gumi fazist a lehet6 legaprébb
szemcsékre bontsam fel és egyenletesen eloszlassam az anyagban, jobb
mechanikai tulajdonsagokat eredményezve. Ezt kiillonb6zd csigakonfiguraciok
Osszedllitdsaval és az extruder fordulatszamanak valtoztatdsaval prébaltam
megvalositani. A leghatékonyabb szemcseaprozddas elérése érdekében
felvettem a gumi vulkanizaciés gorbéit és Osszehangoltam a csiga
keverdelemeivel.

A gyartott TDV-k mechanikai tulajdonsagait szakitovizsgdlattal, marado
alakvaltozas vizsgalataval, illetve keménység méréssel végeztem, a morfologiai
vizsgalatot mikroszkdppal végeztem. Azt tapasztaltam, hogy a kisebb mértékii
nyirast kifejt6 csigakonfiguraciokkal gyartott TDV-k nagyobb fordulatszamokon
értek el finomabb szemcseméret-eloszlast. Ennek az oka, hogy a fordulatszdm
novelésével nagyobb nyirast fejthetiink ki az anyagra, ezzel finomabb
szemcsékre bonthatjuk a gumit. A 2. csigakonfigurdciom egy kozepes nyirast
kifejtd Osszedllitds, amelyen megfigyelhetd a nyirds novelésének pozitiv és
negativ hatdsa is. A fordulatszam novelésével novelhetjiik az anyagra kifejtett
nyirast, azonban a talzottan megemelt nyiras héfejlédést okoz, ami tulheviti ez
extrudert, igy felgyorsitja a gumi vulkanizacidjat, azt eredményezve, hogy a
gumi hamarabb eléri azt a vulkanizacids fokot, ahol mar nem lehet tovabb
finomitani. Ez a két hatds jol megfigyelhet6 a 2. csigakonfiguracion, ahol a
kozepes fordulatszammal értem el a legjobb mechanikai tulajdonsagokat, mivel
itt kelléen nagy volt a nyirds a gumiszemcsék aprozasahoz, azonban nem volt
talzottan nagy a héfejlédés a gumi talzottan gyors vulkanizacidjdhoz. A 3. és 4.
csigakonfigurdcioban egy hosszi kever6zonat alkalmaztam a dinamikus
vulkanizacio soran az anyagra kifejtett nyiras novelésének érdekében. Ebben az
esetben a fordulatszdm novelésével romlottak az anyag mechanikai
tulajdonsagai a talzott hofejléddés miatt. A 2. csigakonfigurdcidval értem el a
legkisebb atlagos szemcseméretet és legjobb mechanikai tulajdonsagokat.

Tovabbi megoldasra varo feladatok

Erdemes lehet az idedlis csigakonfiguracié és fordulatszam Osszehangolasét
pontosabban meghatdrozni tovabbi kisérletekkel.

Célszerti lehet megvizsgalni egy nagyobb nyirast kifejt6 csigakonfiguracio esetén
késleltet6 alkalmazasat, a talzottan felgyorsuld vulkanizacio késleltetése
érdekében.
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Tovabba hasznos lehet a kompatibilizald szerek hatdsanak vizsgalata a PP és
dGTR kozotti jobb kompatibilitas elérése érdekében.

Tovabba a hdmérséklet csokkentésének a hatdsat is érdemes lehet megvizsgalni
a tulzott hofejlédés csokkentése érdekében.
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