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Prifung von Kautschuk und Elastomeren T\l
Vulkametrie

Testing of rubber; curemetry; determination of vulcanization characteristics with the oscillating disc curemeter
Essai du caoutchouc et des élastomeres; vulcamétrie; détermination de la réticulation au moyen de vulcamétres a rotor

Zusammenhang mit der von der International Organization for Standardization (ISO) herausgegebenen Internationalen

Norm ISO 3417:1977 siehe Erlauterungen.

MaBe in mm
Allgemeintoleranzen: DIN 7168 -m

1 Anwendungsbereich und Zweck

Diese Norm beschreibt die Bestimmung des Vernetzungs-
verhaltens von vulkanisierbaren Kautschukmischungen
mit Hilfe eines Vulkameters mit Rotor. Dabei wird das Ver-
netzungsverhalten in Abh&ngigkeit von der Vulkanisa-
tionszeit bei vorgegebener Vulkanisationstemperatur
bestimmt. Das Prifverfahren kann auch zur vergleichen-
den Beurteilung einzelner Mischungsbestandteile ange-
wendet werden.

2 Geriéte

Verwendet wird ein Vulkameter mit einem oszillierenden
Rotor nach Bild 1 mit einer geschlossenen Priifkammer.
Dabei erfolgt die Messung des Antriebsdrehmomentes
bei konstanter Winkel-Amplitude.

Dieses Vulkameter besteht im wesentlichen aus den
Teilen nach den Abschnitten 21 bis 2.7.

21 Reaktionskammer

Die Reaktionskammer besteht aus zwei Kammerteilen,
die wéhrend der Messung mit konstanter SchlieBkraft
geschlossen sind.

Der untere Kammerteil enthélt in der Mitte eine Bohrung
zur Aufnahme des Rotorschafts. Zur Vermeidung des Ein-
dringens des Probenmaterials ist eine geeignete Dich-
tung mit geringer Reibung in die Bohrung einzusetzen
(Bilder 1 und 2).

2.2 Rotor

Der Rotor besteht aus einem Schaft mit bikonischer
Scheibe (Bild 3). Eine Oberflachenhéarte von 700 HV 5
sollte nicht unterschritten werden.

2.3 SchlieBvorrichtung

Die SchlieBvorrichtung dient zur SchlieBung und Fixie-
rung der Prifkammerteile nach dem Einlegen des Probe-
kérpers. Die SchlieBkraft muB (11 + 0,5) kN betragen und
wahrend der Messung konstant bleiben.

24 Antriebssystem

Das Antriebssystem besteht aus einem formsteifen
Exzenterantrieb, welcher den Rotor sinusférmig bewegt.
Die Amplitude dieser Bewegung soll zwischen 0,1° und 2°
betragen (vorzugsweise 1° £ 1"). Die Frequenz soll bei 0,05
bis 2 Hz (vorzugsweise 1,7 Hz £ 0,1 Hz) liegen.

MefBamplituden > 2° dirfen benutzt werden, wenn sicher-
gestellt ist, daB kein Ablésen des Probekdrpers von der
Rotoroberflache eintritt.

2.5 DrehmomentmefBsystem

Das Drehmomentmefsystem dient zur Messung des
resultierenden Drehmoments. Es soll mit dem Rotor
gekoppelt sein, und ein dem Drehmoment proportionales
Me#Bsignal erzeugen.

Anmerkung: Die Verformung des Antriebs- und des Dreh-
momentmeBsystems darf 1% der eingesteliten Ver-
formungsamplitude nicht uberschreiten. Andernfalls
ist eine MeBwertkorrektur nach DIN 53529 Teil 1
vorzunehmen.

Fur die Kalibrierung des DrehmomentmeBsystems mis-
sen geeignete Vorrichtungen vorhanden sein, die es
gestatten, die Winkelamplitude und die Drehmoment-
anzeige zu uberpriifen.

Das Drehmomentmefsystem solite kalibriert werden mit-
tels einer Vorrichtung zur Vorgabe eines konstanten
Drehmoments, z.B. mit kalibrierten Gewichtsstlicken
(Bild 4) oder einer kalibrierten Torsionsfeder.

2.6 Registriervorrichtung und MeBwertwandler

Eine Einrichtung zur elektronischen Prifung der Regi-
striervorrichtung und des MeBwertwandlers sollte vor-
gesehen werden. Dies kann z.B. ein Widerstand sein, der
in den DrehmomentmeBkreis eingebaut wird und ein
Drehmoment mit einem festgelegten Wert simuliert.

2.7 Temperatur-MeB- und Regeleinrichtung

Die Temperatur-MeB- und Regeleinrichtung hat die Auf-
gabe, die fur die Vernetzungsreaktion wichtige Probekor-
pertemperatur sicherzustelien.

Fortsetzung Seite 2 bis 6
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2.71 Regelung und Messung der Leittemperatur

Die Leittemperatur ist die Temperatur, die der fir die
Regelung verwendete Temperaturfuhler in der Reaktions-
kammerwand mift.

Das Vulkameter muB eine TemperaturmeBeinrichtung
haben, die es gestattet, die Leittemperatur auf 01°C
anzuzeigen.

Die Temperatur-Regelgerate mussen die Moglichkeit
bieten, die gewlnschte Leittemperatur im Bereich von 100
bis 200°C auf £ 0,3°C konstant zu halten.

2.72 Aufheizzeit

Nach dem Einlegen eines Probekérpers von (23 *+ 5)°C
und SchlieBen der Reaktionskammer muB die Leittempe-
ratur mit einer maximalen Abweichung von 1°C in max.
2 min ohne Uberschwingen wieder erreicht sein.

2.73 Vulkanisationstemperatur

Die mittlere Probekérpertemperatur wird als Vulkanisa-

tionstemperatur bezeichnet. Die Abweichung der Leittem-

peratur von der mittleren Probekdrpertemperatur wird
vorzugsweise durch eine reaktionskinetische Kontrolle
nach DIN 53529 Teil 2/03.83, Abschnitt 8, ermittelt. Die

Abweichung der Leittemperatur von der mittleren Probe-

korpertemperatur darf im Gleichgewichtszustand bis zu

3°C betragen.

Die Temperatur im Probekorper kann auch durch Einfih-

ren von Temperaturfihlern (z.B. Thermoelemente) in den

Probekdrper ohne Einschalten der periodischen Wech-

selbeanspruchung uberpriift werden.

Anmerkung: Es ist zu beachten, daB der Unterschied
zwischen Leittemperatur und Vulkanisationstem-
peratur von der Warmeleitfahigkeit der Mischung
abhangt.

3 Probekérper

Die Probekdrper missen mit einer geeigneten Vorrich-
tung, z.B. einem Schneidwerkzeug, aus dem Mischungs-
fell entnommen werden. Die geometrische Form ist
freigestellt. Das Volumen muB einen 20- bis 30%igen
UberschuB garantieren.

Zitierte Normen
DIN 53529 Teil 1
DIN 53529 Teil 2

4 Durchfithrung

Der Probekorper befindet sich in der beheizbaren Pruf-
kammer unter Druck und wird einer periodischen Wech-
selbeanspruchung mit konstanter Winkelamplitude aus-
gesetzt. Durch ein an den Rotorschaft mechanisch starr
angekoppeltes MeBsystem wird das fir diese Beanspru-
chung erforderliche, resultierende Drehmoment gemes-
sen. Der MeBwert wird durch ein Registriergerat wahrend
des gesamien Vernetzungsvorgangs als Hullkurve in
Abhangigkeit von der Zeit aufgezeichnet. Die Anderung
der Amplitude des Drehmoments gibt ein MaB fir den
Verlauf der Vernetzungsreaktion (Bild 5).

Die Prifung wird bei einer konstanten Vulkanisationstem-
peratur durchgefuhrt (siehe Abschnitt 2.7).

5 Auswertung

Die Auswertung erfolgt nach DIN 53529 Teil 2 (siehe
auch Bild 6); die Schubkraft Fist in Teil 2 durch das mit
dem Vulkameter mit Rotor gemessene Drehmoment M in
N * m zu ersetzen.

6 Prifbericht

Im Prifbericht sind unter Hinweis auf diese Norm anzu-

geben:

a) Bezeichnung der untersuchten Mischung

b) Bezeichnung des Vulkameters

¢) Vulkanisationstemperatur in°C

d) Verformungsamplitude in Winkel-Grad

e) Priffrequenz in min~"

fy MeBbereichinN - m

g) Papiervorschub in mm/min

h) Minimal-Drehmoment M,inN + m

i) Maximal-Drehmoment M., inN - m

j) Anvulkanisationszeit ., bis zum Anstieg um x N - m
uber Minimal-Drehmoment

k) Umsatzvariable xin %

l) Umsatzzeit ¢, in min fir vorher zu vereinbarenden
Umsatz von x %

m) Prifdatum.

Weitere, vorher zu vereinbarende MeBgréBen wie relative

Umsatzzeiten und relativer Torsionsmodul, bezogen auf

eine Vergleichsmischung, kénnen angegeben werden.

Prufung von Kautschuk und Elastomeren; Vulkametrie; Allgemeine Arbeitsgrundlagen
Prifung von Kautschuk und Elastomeren; Vulkametrie; Bestimmung des Vulkanisationsverlaufes und

reaktionskinetische Auswertung von Vernetzungsisothermen

Erlauterungen

Diese Norm wurde vom ArbeitsausschuB NMP 435  Prufung der viskoelastischen Eigenschaften von Elastomeren®
erarbeitet.

Sie entspricht praktisch der von der International Organization for Standardization (1ISO) herausgegebenen Internationalen
Norm 1SO 3417:1977 ,Rubber-Measurement of vulcanization characteristics with the oscillating disc curemeter”. Sie
wurde jedoch den deutschen Normen DIN 53529 Teil 1 bis Teil 3 angeglichen.
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