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1. Bevezetés

A ciklikus butilén-tereftalat (CBT) egy gytrts szerke-
zetll oligoészter, sokrétli alkalmazasi lehetdségekkel.
Nagyon alacsony — vizéhez kozelité — dmledékviszkozi-
tassal rendelkezik, valamint megfeleld katalizator jelen-
1étében a gylrik felnyilasa altal polimerizalodik. Fel-
hasznalhatd egyrészt hére lagyuld matrixtt kompozitok
alapanyagaként, ahol az dmledékallapotban tanusitott
rendkiviili folyoképességnek kdszonhetd egyszerl és
gyors impregnalds, majd az in situ polimerizacio6 lehetd-
sége a f6 elony. A masik igéretes teriilet a hdre lagyulo
anyagok feldolgozast segitd, folyoképességet ndveld
adalékaként torténd alkalmazas. A CBT kis mennyiség-
ben adagolva is erételjesen csokkenti a hére lagyuld mi-
anyagok viszkozitasat, mikdzben egy¢b tulajdonsagaikat
nem rontja jelentdsen [1]. Az in situ polimerizacid lehe-
téségét kihasznalva nanokompozitok létrehozasara is —
az oldatos [2] és omledékes [3] keverés mellett — 01 lehe-
tdséget kinal. Ebben az esetben a CBT oligomert és a por
formaji nano-erésitéanyagot nagyenergiaju golydsma-
lomban keverik, amelyet az oligomer megdmlesztése és
polimerizalasa kovet. Ezzel a mddszerrel sikeresen ,,szét-
zilalhatok™ a tobbfalt szén nanocsévek (MWCNT) agg-
lomeratumai, és bar az 6rlés soran a nanocsovek torde-
16dnek, a mechanikai tulajdonsadgok szamottevo javulasa
kisérte a nanocsdvek ilyen mdodon torténd bevitelét [4].

A gumiiparban széleskorlien alkalmazott mesterséges
kaucsukok, valamint azok toltetlen vulkanizatumainak
szilardsagi értékei messze elmaradnak a miiszaki termé-
kek altal tamasztott kovetelményektdl. Ezért ezeket szin-
te minden esetben kiilonb6z6 tolté- és erdsitdanyagokkal
tarsitjak a mechanikai és kopasi tulajdonsagok javitasa
céljabol. Ezaltal jelentésen n6 a nyerskeverékek viszko-
zitasa, megneheziil a feldolgozas, né a berendezések
nyomas- és energiaigénye, amit kiilonbdzd lagyito- és
csusztatdszerekkel lehet ellenstilyozni. Ezek azonban az
esetek dontd tobbségében negativan befolyasoljak a szi-
lardsagi tulajdonsagokat [5]. A fenti ismertetésbdl nyil-
vanvalo, hogy egy olyan gumiipari adalékanyag, amely
egyszerre funkcional feldolgozast segitd- és erdsitda-
nyagként, megfelel6 megoldast kinal az emlitett problé-
mara.

Korabbi tanulmanyokban foglalkoztak katalizatort is
tartalmazo, tehat polimerizaciora képes CBT hidrogéne-
zett nitrilkaucsuk (HNBR) alapt elasztomerek, kopasi és
mechanikai tulajdonsagaira gyakorolt hatasainak, vala-
mint a kialakult fazisszerkezet vizsgalataval. HNBR-rel
100 phr aranyban tarsitva a CBT polimerizacidjanak fo-
lyamata lelassult, a térhalositaskor (190°C, 25 perc) csak
a CBT igen kis hanyada polimerizalodott, ellentétben az-
zal, hogy egy ezt megel6z0 kutatas soran a CBT 6nma-
gaban ezen a hdmérsékleten (190°C) 15 perc alatt 95%-
os konverzioét mutatott [6]. Az elasztomerben a részben
polimerizalédott CBT ((p)CBT) eloszlatott fazisként volt
jelen, és sikeresen, valamint jelentés mértékben javitotta
a mechanikai tulajdonsagokat. Koptataskor az eredmé-
nyek erésen fiiggtek az alkalmazott vizsgalati modszer-
tdl, de javulas volt megfigyelheté amellett, hogy a strlo-
dasi egyiitthatdo nem valtozott szamottevéen. A koptatott
feliiletekrdl késziilt SEM felvételek szerint, a hiités soran
a CBT nem polimerizalddott része ujrakristalyosodott és
mikronos nagysagrendii lemezes szerkezetl kristalyokat
alkotott, amelyek erésen kapcsolddtak a beagyazo elasz-
tomerhez, amely megmagyarazza az elért tulajdonsag ja-
vulasokat [7]. Utélagos hdkezeléssel (250°C, 3 o6ra) a
CBT konverzidjanak értéke novelhetd, de teljes konver-
zi6 ebben az esetben sem valdsult meg. Az utdlagos hdke-
zelés hatasara a konverzio nétt, amely a mintak fajlagos
kopasi veszteségének csokkenésével jart. Ennek alapjan
kijelenhetd, hogy a polimerizalodott CBT (pCBT) na-
gyobb mértékben képes javitani a kopasi tulajdonsago-
kat, mint maga az oligomer [8].

Munkank célja annak vizsgalata, hogy a nem polime-
rizalodé CBT hogyan hat kiilonb6z6 elasztomerek bizo-
nyos tulajdonsagaira, valamint annak tanulmanyozasa,
hogy milyen hatasvaltozas érhetd el azaltal, ha a CBT
bekeverését annak olvadaspontja alatt vagy f616tt (dmle-
dék allapotban) végezziik.

2. Kisérleti rész
2.1 Alapanyagok

A vizsgalt elasztomerek alapanyagaul természetes (NR,
TSR 20), sztirol-butadién (SBR, GOODYEAR CHEMICAL,
Akron, Ohio, USA), Plioflex® 1502 SBR, 23,5 m% szti-
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roltartalommal), olajjal extendalt sztirol-butadién (0SBR,
STYRON, Berwyn, Pennsylvania, USA), Buna® SB 1723
szintén 23,5 m% sztirolt tartalmazo6 37,5 phr (tdmegrész
100 tomegrész kaucsukra vonatkozna) TDAE olajjal ex-
tendalt SBR, és kiilonb6z6 akril-nitril (AN) tartalmu ak-
ril-nitril-butadién (NBR, LANXESS, K6ln, Németorszag),
Perbunan® 1846F, 18+1 m% AN tartalommal, Perbu-
nan® 3445F, 34+1 m% AN tartalommal, Perbunan®
3945F, 3941 m% AN tartalommal), etilén-propilén-dién
terpolimer (EPDM, SK GLOBAL CHEMICAL, Szoul, Dél-
Korea), Suprene® 5014, 5343 m% etilén- és 4,1+1 m%
ENB (etilidén-norbornén) tartalmt kaucsukok szolgal-
tak. Az alkalmazott tovabbi aktivator, 6regedésgatlo,
gyorsito és térhalositod adalékok a kereskedelemben kap-
hat¢ altalanos alapanyagok voltak (/. tabldzat).

1. tablazat.
A referencia keverékek receptiuraja
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A keverékekhez a Cycrics CORPORATION (Schwarz-
heide, Germany) altal eldallitott CBT 100 tipust oligo-
merjét (amely a polimerizacidhoz sziikséges katalizatort
nem tartalmazza) adagoltuk por formaban. Ez utobbi
mennyiségét 0 és 50 phr kozott valtoztattuk.

2.1 Eléallitasi és vizsgalati médszerek

A kiilonb6z6 adalékanyagok és a CBT bekeverése a
kaucsukokba LABTECH SCIENTFIC LRM-SC-110 tipusu
hengerszéken tortént, a hengerek hémérséklete 70°C
(elsd) és 50°C (hatso) (por formaju bevitel), valamint
170°C (elsd) és 120°C (hats6) (6mledék allapota bevitel)
volt, mikozben a hengerek fordulatszam-aranyat (frikcio)
allandoé 1,3-es értéken tartottuk. A nyerskeverékek térha-
16sitasa COLLIN TEACH-LINE Platen Press 200E tipusu la-
borprés segitségével 170°C-on, 2 MPa nyomdson, az
SBR ¢s oSBR elasztomereknél 20 perc, valamint az
NBR elasztomereknél 10 perces préselési idovel tortént.
TA INSTRUMENTS AR2000 tipusti parhuzamos-lemezes
rotacios reométerrel hataroztuk meg 170°C-on.

A vulkanizalt, préselt, kb. 2 mm vastag lapokbol ISO
37 1-es tipust probatesteket stancoltunk, amelyek szaki-
tasi tulajdonsagait szobahdmérsékleten Zwick Z250 uni-
verzalis szakitogépen 500 mm/perc szakitasi sebességgel
hataroztuk meg. A prébatestek toretfeliileteit JEOL JSM-
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6380LA pasztazo elektronmikroszkoppal (SEM) tanul-
manyoztuk. A felvételek készitése el6tt a mintak feliiletét
vékony aranybevonatottal lattuk el.

3. CBT hatasa elasztomerek kiillonb6z6

tulajdonsagaira

Feldolgozhatdsag szempontjabol igen fontos a nyers
gumikeverék viszkozitdsa. Minél alacsonyabb ez az ér-
ték, a keverék annal kisebb nyomasok és nyiréerék mel-
lett alakithato, amely mind a keverés, mind a késztermék
formaiiregének kitoltése soran kedvezden hat a termelés
energia- ¢és koltségigényére. Kiilonboz6 kaucsuk alapt
elasztomerek nyerskeverékeinek 170°C-on mért komp-
lex viszkozitasa mar 20 phr CBT rendszerbe adagolasa-
val is jelentdsen csokkenthet6 (1. abra).
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1. abra. 20 phr CBT hatasa kiilonbozé kaucsuk alapu elaszto-
mer nyerskeverékek komplex viszkozitasara

A keverékek recepturaja a kaucsuktdl eltekintve azo-
nos volt minden esetben, a tapasztalt tulajdonsagvaltozas
igy egyértelmiien a CBT-nek koszonhetd. A természetes
kaucsuk (NR) alapt keverék nagy szorasa azzal magya-
razhato, hogy a mérés id6tartama (3 perc) alatt elkezdett
csokkenni a mért viszkozitasérték. Az NR a molekula-
lanc nagy telitetlensége kdvetkeztében gyengébb hoallo-
sagu a tobbi kaucsukhoz viszonyitva, ezért magas ho-
mérsékleten hamarabb kezd az anyag degradalodni.

Fontos azonban, hogy a feldolgozgatdsag javulasa
mellett milyen hatast gyakorol az adalék az elasztomerek
szilardsagi tulajdonsagaira. Sztirol-butadién kaucsuk
(SBR) és annak olajjal extendalt valtozata (0SBR) szaki-
toszilardsaganak €s szakadasi nyulasanak alakulasat
szemlélteti a 2. dbra CBT tartalmuk fiiggvényében.

CBT segitségével ugy javithaté az SBR és oSBR ala-
pu elasztomerek feldolgozhatosaga, hogy azok szakito-
szilardsaga ¢és szakadasi nyulasa is jelentésen né. Kiilo-
ndsen szembetlind a javulas mértéke SBR esetén, ahol
80%-os a javulas szakitoszilardsag és 100%-os szakadasi
nyulas terén 50 phr CBT adalékolasa esetén. Az olajjal
extendalt kaucsukbol késziilt elasztomereknél 20 phr CBT
tartalom felett a szilardsagi tulajdonsagok visszaesnek, a
keverékekben jelen 1év6 extendald olaj tehat negativan
befolyasolja a CBT-vel elérhetd erdsités mértékét.
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Szakitoszilardsag [MPa)
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2. abra. CBT hatasa SBR és oSBR alapui elasztomerek szakitoszilardsdagdara és szakaddsi nyuldsara

M¢g jelentdsebb erdsitéhatas figyelhetd meg polaros
kaucsuk esetén, ugyanis, mivel a CBT maga is polaros,
ebben az esetben erésebb kapcsolat tud kialakulni az
elasztomer matrix és a CBT szemcsék kozott. NBR ese-
tén az AN tartalom ndvekedésével nd az elasztomerek
polarossaga, szakitoszilardsaga, valamint CBT-vel ada-
lI¢kolva a CBT erdsitéhatasdnak mértéke is. Kiillonbozo
AN tartalmu (18, 34 és 39 m%) kaucsukokbol késziilt
elasztomerek szakitoszilardsagat €s szakadasi nytlasat mu-
tatja a 3. dbra CBT-t nem tartalmazé esetben és 20 phr
CBT tartalom mellett. Nagyon jelentdsen né a szakito-
szilardsag 34 és 39 m% AN tartalom kozott. Mig a CBT-t
nem tartalmazo elasztomereknél a szakitoszilardsag ko-
zelitleg linearisan novekszik az AN tartalommal, addig
az adalékolt keverékeknél a szilardsagnovekedés értéke
34 és 39 m% AN tartalom kozott sokkal nagyobb, mint
amennyi linedris viselkedés esetén varhato lenne.

Nemcsak a kaucsuk tipusatol, valamint annak polaros-
sagatol fligg a tapasztalhatd erdsitdhatds, hanem a CBT
eloszlatottsagatol, szemcseméretétdl is. Ennek vizsgéla-
tara SBR ¢és a 18+1 m% AN tartalmu NBR kaucsuk fel-
hasznalasaval készitettiink olyan keverékeket, amelyek-
nél a bekeverés homérsékletét ugy valasztottuk meg
(170°C), hogy a CBT mar 6mledékallapotban legyen, ez-
altal finomabban eloszlatott fazisszerkezet alakuljon ki.
Ezeknél a keverékeknél a CBT tartalom 20 phr volt min-
den esetben. Az eddig vizsgalt keverékeknél a bekeverés
hémérséklete minden esetben 70°C volt. A kiilonb6zo
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4. dbra. Kiilonbozd bekeverési hémérsékletek hatasa a szakito-
szilardsagra és a szakadasi nyuldsra

bekeverési homérsékletek mechanikai tulajdonsagokra
gyakorolt hatasat szemlélteti a 4. abra.

Mind SBR, mind NBR elasztomernél a szakitoszilard-
sagot noveli a magasabb keverési hdmérséklet, a szaka-
dasi nyulas viszont SBR esetén enyhén csokken, NBR-
nél nincs szamottevo valtozas. A szakitoszilardsag nove-
kedése arra vezethetd vissza, hogy a keverés magasabb
hémérsékleten torténik, és annak kdszonhetden, hogy a
CBT a folyamat soran émledékallapotban van, sokkal fi-
nomabb fazisszerkezet jon 1étre. Igy az elasztomerben ta-
lalhatdo CBT szemcsék mérete drasztikusan csdkken.
170°C-os keverésnél egyrészt a CBT fazis szemcséinek
mérete egy, néhany esetben akar kettd nagysagrenddel
csokken, ¢s az alakjuk is megvaltozik (5. dbra). 70°C-on
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3. abra. 20 phr CBT hatasa kiilonbozé AN tartalmu NBR kaucsukbol késziilt elasztomerek szakitoszilardsdagara és szakadasi ny-

lasdra
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5. abra. Fazisszerkezet SBR elasztomerben 70°C-os (a) és (c), valamint 170°C-os (b) és (d) keverés esetén

keverve a CBT szemcséknek nincs jol definialhato alak-
juk, ,tormelékesen” vannak jelen az elasztomerben, mig
omledékes keverés (170°C) esetén jellegzetes lemez ala-
ku kristalyok figyelhetok meg, amelyek alakjukbol faka-
dodan is nagyobb fajlagos feliiletiek, mint 70°C-os keve-
rés mellett lathato tarsaik.

4. Osszefoglalas

A CBT, mint adalék, nemcsak hére 1lagyuld polimerek
esetén hasznalhato a folyasi tulajdonsagok javitasara, ha-
nem elasztomereknél is jelentds mértékben javitja a
nyerskeverékek feldolgozhatdsagat. Rdadasul ezt a pozi-
tiv hatast Gigy fejti ki, hogy kdzben a gumi szakitoszilard-
sagat és szakadasi nyulasat is jelentds mértékben noveli.
Az er0sit6 hatas javuld tendenciat mutat az elasztomer
alapjaul szolgald kaucsuk polarossaganak novekedésé-
vel. A tulajdonsagjavulést eldsegiti, ha a CBT fazis
szemcsemérete csokken €s eloszlatottsdga javul. Ezért a
keverés hémérsékletét ugy kell megvalasztani, hogy a
CBT 6mledék allapotba keriiljon.

A cikk megjelenését az Orszagos Tudomanyos Kutata-
si Alap (OTKA K100294) palydzata tamogatta.
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