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Priifung von Kautschuk und Elastomeren
Vulkametrie DIN
Bestimmung des Vernetzungsverhaltens mit 53 29
rotorlosen Vulkametern Teil 3

Testing of rubbers; curemetry; types and applications of rotorless curemeters

Essai des caoutchoucs; vulcamétrie; détermination du comportement au moyen de vulcamétres sans rotor

Zusammenhang mit dem von der International Organization for Standardization (1SO) herausgegebenen Internationalen

Norm-Entwurf ISO/DIS 6502 — 1982, siehe Erlauterungen.

1 Anwendungsbereich und Zweck

Diese Norm beschreibt die Bestimmung des Vernetzungs-
verhaltens von vernetzbaren, hochpolymeren Werkstof-
fen mit Hilfe von Linearschub- und rotorlosen Torsions-
schub-Vulkametern. Dabei wird das Vernetzungsver-
halten in Abhéangigkeit von der Vulkanisationszeit bei
vorgegebener Vulkanisations-Temperatur bestimmt. Das
Priifverfahren kann auch zur vergleichenden Beurteilung
einzelner Mischungsbestandteile angewandt werden.

Anmerkung: Eine Norm zur Bestimmung des Vernet-
zungsverhaltens mit Vulkametern mit Rotoren ist
in Vorbereitung.

In der Regel weisen rotorlose Vulkameter eine
schnellere Aufheizung.

2 Bezeichnung des Verfahrens

Bezeichnung des Verfahrens nach dieser Norm zur Be-
stimmung des Vernetzungsverhaltens (A3):

Priifung DIN 53 529 — A3

3 Gerite

Verwendet wird in Abhingigkeit von Mefiprinzip ein
Linearschub-Vulkameter (Messung der Kraft bei konstan-
ter Weg-Amplitude) nach Bild 3a oder ein Torsionsschub-
Vulkameter (Messung des Drehmomentes bei konstanter
Winkel-Amplitude) nach Bild 3b in quasi geschlossenen
Systemen mit einer oszillierenden Kammerhalfte.

Diese Vulkameter bestehen im wesentlichen aus den Tei-
len nach Abschnitt 3.1 bis 3.7.

3.1 Reaktionskammer

Die Reaktionskammer besteht aus zwei Kammerhaiften,
die in der MeRstellung mit einem festgelegten Abstand
(Spaltbreite 0,05 bis 0,2 mm, bevorzugt 0,1 mm) gegen-
iiberstehen (siehe Bild 3a bzw. 3b).

3.2 SchlieBvorrichtung

Die SchlieBvorrichtung dient zur genauen Fixierung der
Kammerhalften in der Mefistellung nach dem Einlegen
der Probe. Die Schliekraft darf 10 kN nicht unterschrei-
ten.

3.3 Antriebssystem

Das Antriebssystem besteht aus einem formsteifen Ex-
zenterantrieb, welcher eine Kammerhalfte in der Kammer-
ebene oszillierend bewegt.

Die Amplitude dieser Bewegung betragt 0,01 bis 0,1 mm
(vorzugsweise 0,05 mm) bzw. 0,1 bis 2 Winkel-Grad (vor-
zugsweise 0,2 Winkel-Grad), die Frequenz soll bei 10 bis
100 min—" (vorzugsweise 10,50, 100 min—") liegen.

34 KraftmeRsystem

Das KraftmeRsystem dient zur Messung der resultierenden
Schubkraft bzw. des Drehmoments. Es soll mit einer
Kammerhalfte starr gekoppelt sein, wegarm arbeiten und
ein der Kraft bzw. dem Drehmoment proportionales
MeRsignal erzeugen.

Die Verformung des Antriebs- und KraftmeBsystems
darf 1% der eingestellten Verformungsamplitude nicht

Uberschreiten, anderenfalls ist eine MeRwertkorrektur
nach DIN 53 529 Teil 1 durchzufithren.
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Die Garantiefehlergrenze aus Nullpunkts-, Empfindlich-
keits-, Linearitits- und Reproduzierbarkeits-Fehler darf
* 1% des Endwertes des angewandten MeRbereiches nicht
uberschreiten.

3.5 Kalibrierung der KraftmeB- und
Registrier-Vorrichtung

Fir die Kalibrierung miissen geeignete Vorrichtungen
vorhanden sein, die es gestatten, die Weg- bzw. Winkel-
Amplitude und die Kraft- bzw. Drehmomentanzeige zu
. Uberpriifen (siehe Bild 4 und Bild 5).

Dabei wird eine Kraft oder ein konstantes Drehmoment
durch die Kalibriervorrichtung aufgebracht. Die Anzeige-
vorrichtung muB ein analoges MeRsignal ergeben.

3.6 Heiz- und Temperatur-Regeleinrichtung

Die Heiz- und Temperatur-Regeleinrichtung hat die Auf-
gabe, die fiir die Vernetzungs-Reaktion der Probe ent-
scheidenden warmetechnischen ProzeR-Parameter in ge-
eigneter Weise sicherzustellen. Die Temperatur-Regel-
gerate miissen die Moglichkeit bieten, die Leittemperatur
(sieche Abschnitt 3.6.2) im Bereich von 100 bis 200 °C
um 0,3 °C oder empfehlenswerterweise weniger zu ver-
stellen.

Die Forderungen nach Abschnitt 3.6.1 bis Abschnitt 3.6.3
sind zu erfillen.

3.6.1 Aufheizzeit

Die Probe mufl nach SchiieBen der Reaktionskammer in
langstens 1,5 min auf die Soll-Temperatur, ohne Uber-
schwingen, aufgeheizt sein.

3.6.2 Leit-Temperatur

Die Leit-Temperatur ist die Temperatur, die der fiir die
Regelung verwendete Temperaturfiihler miRt. Die Abwei-
chung der Leit-Temperatur zur mittleren Proben-Tempe-
ratur darf nicht gr6Rer als 2 °C sein.

3.6.3 Temperatur-Verteilung in der Probe

Die Temperatur-Verteilung in der Probe soll mdglichst
gleichméRig sein. Abweichungen von £ 1 °C um die mitt-
lere Probentemperatur sollen im Bereich der Deforma-
tionszone nicht iiberschritten werden.

3.6.4 Vulkanisations-Temperatur
Vulkanisations-Temperatur und mittlere Proben-Tempe-
ratur sind identisch. Die Temperatur mu nach dem Auf-
heizen auf * 0,3 ©C konstant gehalten werden.

3.7 Temperatur-MeReinrichtung

Das Vulkameter mul eine Temperatur-MeReinrichtung
haben, die es gestattet, die Leit-Temperatur auf + 0,3 °C
Zu messen.

Weiterhin muB die Mdglichkeit zur Temperatur-Messung
in der Deformationszone (mittlere Proben-Temperatur)
gegeben sein.

4 Proben

Die zur Messung gelangenden Proben sollen homogen
und ohne Lufteinschlisse sein.

Zur Erzielung der bestmaglichen Reproduzierbarkeit der
kraft- bzw. drehmomentgebundenen MeRgréRen (Fa, Fy,
Fiax) miissen Proben gleichen Volumens verwendet
werden. Das optimale Fiillvolumen, welches das Kammer-
volumen um einen bestimmten Betrag iiberschreitet, mul
durch Vorversuche ermittelt werden.

Die Proben miissen mit einer geeigneten Vorrichtung,
z.B. einem Schneidwerkzeug, das konstantes Volumen
garantiert, aus dem Mischungsfell entnommen werden.

5 Durchfiihrung

Die Probe befindet sich in einer beheizbaren Reaktions-
kammer unter Druck und wird einer periodischen,
mechanischen Wechselbeanspruchung ausgesetzt. Die
Beanspruchung wird durch eine konstante Weg- bzw.
Winkel-Amplitude hervorgerufen. Durch ein mechanisch
starr angekoppeltes MeBsystem wird die in der Probe in
Folge ihres Verformungs-Widerstandes resultierende
Schubkraft bzw. das Drehmoment gemessen. Der MeR-
wert kann durch ein Registriergerat kontinuierlich wih-
rend des gesamten Vernetzungsvorganges in Abhangig-
keit von der Zeit aufgezeichnet werden. Die Anderung
der Amplitude (Hiillkurve) der so erhaltenen Schwingung
gibt ein MaR fiir den Verlauf der Vernetzungs-Reaktion
(Bild 1).

Die Priifung wird bei einer konstanten Vulkanisations-
Temperatur durchgefiihrt (siehe Abschnitt 3.6).

6 Auswertung

Die Vernetzungsisotherme kann ein Maximum, ein Plateau
oder auch einen iiber eine langere MeRzeit stetig zuneh-
menden Schubkraft- bzw. Drehmomentanstieg zeigen
(Bild 1). '
Die folgenden MeRgroRen konnen aus der registrierten
Kurve der Kraft bzw. des Drehmomentes F in Abhingig-
keit von der Zeit t entnommen werden (Bild 1).
F,  Minimal-Kraft bzw. -Drehmoment
F,  Zwischenwerte der Schubkraft bzw. des Drehmo-
mentes zur Umsatzzeit ¢,

F hax Maximal-Kraft bzw. -Drehmoment

Fy —F,

—F

a

x Umsatzvariable mit x = (1)
max
ty  Umsatzzeiten
ts Anvulkanisationszeit
(Zeit zur Erreichung eines vorgegebenen Anstiegs
AF ber F))
Das Minimum der Vernetzungsisotherme F, ist ein MaR
fiir den Verformungswiderstand der unvernetzten Probe
bei einer vorgegebenen Temperatur. Die Anvulkanisations-
zeit t; gibt ein AnhaltsmaR fir die Verarbeitungssicher-
heit der Mischung. Aus den Umsatzzeiten £, und den ent-
sprechenden Schubkréften bzw. Drehmomentwerten F,
kann die Reaktionsgeschwindigkeitskonstante berechnet
werden (sieche Abschnitt 6.3). Das Maximum der Ver-
netzungsisotherme F,,, . ist ein MaR fiir den Verformungs-
widerstand der ausvulkanisierten Probe bei der Reak-
tions-Temperatur.

6.1 Essind die Schubkraft- bzw. Drehmomentwerte

F,  im Minimum der Vernetzungsisotherme

Fnax im Maximum bzw. Plateau

zu bestimmen.

Die Differenz F,,,, — F, wird dem 100%igen Reaktions-
umsatz x = 1 gleichgesetzt.

Bei stetig ansteigender Vernetzungsisotherme ist eine
maximale MeRzeit ¢, zu vereinbaren. Das dazugehérige
Kraft- bzw. Drehmoment F gilt fiir F,
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