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Vulkametrie 53 529

Priifung von Kautschuk und Elastomeren
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1 Anwendungsbereich und Zweck i l

Scherkorper
2N

Die Vulkametrie dient der Untersuchung des Verlaufs der

Vulkanisation von vernetzbaren Kautschukmischungen. ,y/ o=
Diese Norm enthalt Festlegungen uUber Aufbau und Anfor- {

derungen an die in der Vulkametrie verwendeten Gerate _hiz £Y
(Vulkameter). DIN 53 529 Teil 2 enthéit Festlegungen iiber :] Y/ /7///5///
die Bestimmung des Vulkanisationsverhaltens und der / /
reaktionskinetischen Auswertung von vernetzungsisother-

men, und DIN 53 529 Teil 3*) behandelt die Bestimmung
des Vernetzungsverhaltens mit rotoriosen Vulkametern.

Bild 1. Linearschub- Bild 2. Torsionsschub-
. verformun verformun
2 Begriff g 9
Vulkameter sind Priifgerate, die den Ablauf der Vulkanisa- = —-- Y Bewegungsrichtungen

tion (Begriff siehe DIN 53 501) durch periodisch-mecha- — =  \—f  der beweglichen Scherkorper
nische Verformung aufzuzeichnen gestatten und mit deren
Hilfe die reaktionskinetische Auswertung von Vernetzungs-

isothermen ermoglicht wird (siehe hierzu DIN 53 528 Teil 2). Dicke der Probe

Lange der Probe

Breite der Probe

Scherwinkel

Auslenkung des beweglichen Scherkorpers
Winkelauslenkung des beweglichen Scherkérpers

Nach Art der Probenverformung unterscheidet man zwi-
schen

a) Linearschub-Vulkameter (siehe Bild 1), bei denen die
Verformung derProben eine einachsige Wechselschub-
verformung, und

b) Torsionsschub-Vulkameter (siehe Biid 2), bei denen
die Proben eine Wechseltorsionsverformung erfahren. 4 Anforderungen an die Gerate

Es gibt Gerat it und ohne Rotor.
sal erate mit und ohne Rotor 4.1 Reaktionskammer (zur Aufnahme der Probe)

3 Gerate 4.1.1 Da Kautschukmischungen schlechte Warmeleiter
sind, muB bei der Aufnahme von Vernetzungsisothermen
die Probendicke mdglichst gering gehalten werden. Die

™ AR Qo™ A

Vulkameter bestehen aus folgenden Bauteilen:

- Reaktionskammer (zur Aufnahme der Probe), Reaktionskammer (siehe Bild 3 und Bild 4) muB aus diesem

— Vorrichtung zum Verformen der Probe (Antriebssystem), Grunde so ausgebildet sein, daB die Dicke der Proben

_ - Heizvorrichtung, 5mm nicht Uberschreitet. Doch ist durch Vorversuche
- Einrichtung zum Messen der Kraft oder des Dreh- Mit der Standardtestmischung sicherzustellen, daB bei

momentes bzw. des Weges oder Winkels geringer Probendicke der Anfangswert F (siehe DIN 53 529

Diese fiir den Aufbau der Vulkameter erforderlichen Gerate Teil 2) sicher erfaBt wird.

(Bauteile) miissen den Anforderungen nach Abschnitt 4.1 R Ee—
bis Abschnitt 4.4 entsprechen. *) Z.Z. Entwurf
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4.1.2 Beispiele fiir Reaktionskammern

Temperaturfihler fur Regelung und Heizung

Probe S < Probe
1
r r
n Heizung L‘/@j
v

d Dicke der Probe bzw. Dicke der Probe im Abstand r,

r, Radius der Probe

Bild 3. Reaktionskammer eines Linearschub-Vulkameters

4.1.3 Bei Kautschukmischungen tritt durch die Vernet-
zung eine Volumenkontraktion ein, so daB sich die Probe
von der Reaktionskammer ablosen kann. Es ist deshalb
zu empfehlen, eine Mdglichkeit zum Ausgleich der Proben-
kontraktion vorzusehen.

4.1.4 In der Deformationszone findet die die Vulkameter-
Anzeige hervorrufende periodische Probenverformung
statt. Die Deformationszone soll so gestaltet sein, daB in
ihr moglichst eine gleichmaBige Spannungsverteilung der
Probe gewihrleistet ist.

Es wird deshalb beiLinearschub-Vulkametern (siehe Bild 3)
eine konstante Dicke d der Proben, bei Torsionsschub-
Vulkametern ein konstantes (1/d)-Verhaltnis nach Bild 4
vorgeschrieben. Fiir andere Vulkametertypen stellen sich
entsprechende Forderungen.

Die MaBe der Deformationszone miissen besonders im
Hinblick auf die Bestimmung des Schubmoduls G so genau
eingehalten sein, daB der durch MaBtoleranzen bedingte
Fehler im Wert des Schubmoduls kleiner als 3% bleibt
(siehe Erlauterungen).

Anmerkung: Bei Messungen im Vulkameter solite der
Linearbereich der Kraft (bzw. Drehmoment)- Verfor-
mungs-Kennlinie der Kautschukmischung nicht
iiberschritten werden. In Zweifelsfallen ist das durch
Aufnahme dieser Kennlinie zu iiberpriifen, wobei
die apparativen Voraussetzungen nach Abschnitt
4.1.3 (Verhinderung des Ablosens in der Reaktions-
kammer) und Abschnitt 4.1.4 (GleichmaBigkeit der
Spannungsverteilung in der Deformationszone)
erfullt sein missen.

4.1.5 Die Temperaturverteilung in der Deformationszone
muB moglichst gleichméBig sein. Im Temperaturgleich-
gewicht dirfen die raumlichen Temperaturunterschiede
nicht groBer als 3 °C sein.

4.1.6 Es muB eine Mdéglichkeit zur Temperaturkontrolle
in der Deformationszone vorhanden sein. Die Temperatur
soll mit TemperaturmesBfiihlern geringer Warmeableitung
kontrolliert werden kénnen. Die TemperaturmeBfihler sind
bei stillstehendem Antrieb so in die Probe einzufihren,
daB die Stelle hochster und tiefster Temperatur in der
Deformationszone erfaBt wird.

Die zwischen der Hochst- und Tiefsttemperatur anzutref-
fende Temperaturverteilung in der Probe ist vom Gerate-

Bild 4. Reaktionskammer eines Torsionsschub-Vulkameters

typ abhdngig. Als Versuchstemperatur ist deshalb die
Temperatur zu bezeichnen, die dergemessenen Geschwin-
digkeitskonstante nach DIN 53 529 Teil 2 zuzuordnen ist.

4.1.7 Die in der Wand der Reaktionskammer gemessene
Temperatur wird Leittemperatur genannt. Sie ist nicht iden-
tisch mit der Versuchstemperatur.

Nachdem sich in der Probe der Temperatur-Beharrungs-
zustand eingestellt hat, darf die Leittemperatur nicht mehr
als 2 °C von der Versuchstemperatur nach Abschnitt 4.1.6
abweichen.

Die zur Messung und Regelung der Leittemperatur verwen-
deten TemperaturmeBfiihler missen zur Kalibrierung der
Anzeigeinstrumente leicht ausgebaut werden kénnen und
einen guten Kontakt mit der Kammerwand haben (Vermei-
den von Totzeiten in der Regelstrecke).

Die Leittemperatur muB innerhalb von 3 Minuten nach dem
Einlegen der Probe ohne Uberschwingung erreicht werden
kénnen.

Anmerkung: Aus der Leittemperatur kann nur ndherungs-
weise auf die Versuchstemperatur geschlossen
werden, weil diese bei gegebenem Temperatur-
gefalle zwischen Kammerwand und Priifraum von
derWarmeleitfahigkeit der Kautschukmischung und
der Toleranz der TemperaturmeBgerdte mitbe-
stimmt wird.

4.2 Vorrichtung zur Probenverformung
(Antriebssystem)

4.2.1 Bei Vulkametern mit vorgegebener Weg- oder
Winkel-Amplitude muB das Antriebssystem zum Verformen
der Probe eine mdglichst geringe Eigenverformung bei
Beanspruchung und bei Temperaturdanderung erfahren.
Soweit sich bei Beanspruchung des Antriebssystems noch
Eigenverformungen ergeben kdnnen, muB die Beziehung
zwischen Kraft- bzw. Drehmoment und Eigenverformung
des Systems linear sein. Die Probe muB in der Nullstellung
des Antriebes eingelegt werden konnen. Die Antriebs-
frequenz soll im Bereich von mindestens 3 bis hdochstens
100 min~' liegen. Die Antriebsfrequenz soll unabhéngig
von der Kraft- bzw. dem Drehmoment sein. Nach Bild 5
sollen die Flachen A, und A,, die von der Auslenkungs-
Zeit-Kurve und der Abszisse begrenzt werden, kongruent
sein.
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