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A jelen kutatds sordan dinamikus vulkanizdciéval dllitottunk elé polipropilén alapii termoplasztikus elasztomert
(TPE), folytonos iizemben, egyirdnyba forgé ikercsigds extruder alkalmazdsdval. A kaucsukfazist SBR/NR alapii
kaucsukkeverék alkotta. A kompaunddlds sordn lehetéség nyilik a kaucsuk diszpergdldsa mellett annak ,,in situ”
vulkanizdldsdra is, igy termoplasztikus dinamikus vulkanizatumot (TDV) létrehozva.. Az extruddlt és granuldalt
anyagbdl froccsontéssel dllitottunk elé préobatesteket, majd azokat mechanikai és morfologiai vizsgalatokkal mi-
nésitettiik. A kialakult morfoldgidat vizsgalva kijelenthetjiik, hogy mindegyik Osszetétel esetén megtortént a fdzis
inverzié, tovabbad az igy eldallitott TDV, dsszetételtl fliggben, 350-400%-os szakaddsi nyuldssal bir.

BEVEZETES

Napjaink egyik legjelentdsebb problémaja a keletkez6é gumi-
hulladék kezelése, amelynek mennyisége, f6ként az autéipar
folyamatos novekedése miatt, évrdl évre novekszik. Ez igaz
mind a természetes, mind a szintetikus kaucsukok vonatko-
zasaban. A f6 nehézségét az okozza, hogy ezt a térhalos elasz-
tomert nem lehet a hagyomanyos dmledék feldolgozasi tech-
nologidkkal (froccséntés, extruzid) kozvetleniil ujrafeldolgoz-
ni, ezért kordbban az Eurdpai Uniéban is az elhasznalddott
gumihulladék kozel 50%-at elégették, illetve depondltak. E két
eljarast mara mar betiltottak, igy manapsag a selejtté valo ab-
roncsok, szallitdszalagok nagy részébdl daralassal gumidrle-
ményt (GTR) éllitanak eld, amelyet aztan kilonbozé tertile-
teken igyekeznek felhasznalni. Alkalmazzak aszfaltok, mufii-
ves palyak toltéanyagaként, bitumen modositasara is, azonban
ezen kapacitdsok végesek. A legnagyobb lehetdség az érték-
novelt (upcycling) Gjrahasznositasra az anyagfejlesztés terii-
letén mutatkozik. Szamos kutat6 probalkozik azzal, hogy a
GTR-t kozvetleniil vagy devulkanizaldsat kovetéen hére la-
gyuld polimerrel tarsitsa, ezaltal allitva eld termoplasztikus
elasztomert [1, 2].

A TPE anyagcsalad a hére lagyulé milanyagok és a térhalds
szerkezetti gumik kozott helyezkedik el, ugyanis ezen anyagok
hagyomanyos 6mledék feldolgozasi technologiak segitségével
megomleszthet6k, azonban az tizemelési hdmérsékleten fle-
xibilis, elasztikus tulajdonsagokkal rendelkeznek. Ez a fazis-
szeparalt, termoreverzibilis fizikai struktarajuknak koszonheto.
Az egyik fazis ugyanis a kornyezeti hdmérsékleten kemény, az
anyag szilardsagat ado, hére lagyulo polimer fazis, mig a ma-
sik a rugalmassagot, elasztikus viselkedést biztositd elaszto-
mer fazis, amely kontrolldlja a termék merevségét. A TPE-k
rugalmassaganak az az oka, hogy a hosszii molekulalancaik
»0sszegabalyodnak’, ezaltal haloszer( szerkezet alakul ki, ahol
a kristalyos részek fizikai keresztkotésekként mikodnek. A
hagyoményos gumikhoz képest a legnagyobb el6nyiik, hogy
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altalanos maddszerekkel, rovidebb idé alatt eléallithatok, igy
jelentds koltségeket lehet megtakaritani, tovabbd az elhaszna-
l6dott TPE gyakorlatilag a mechanikai tulajdonsagok romlésa
nélkiil ujrahasznosithat6. Legnagyobb hatranyuk a gyengébb
hééllosaguk és a 150 °C koriili maximalis alkalmazasi hdmér-
sékletiik. Két nagy csoportjuk van, a blokk kopolimer alaptiak
és a polimer/elasztomer parositdsok [3-5].

Utdbbihoz tartoznak a termoplasztikus poliolefin blendek
(TPO), a termoplasztikus vulkanizatumok (TPV) és a ter-
moplasztikus dinamikus vulkanizétumok (TDV). A TPO és
a TPV kozott az az alapvetd kiilonbség, hogy a TPO esetében
mind a kristélyos, mind az elasztomer szegmens folytonos fa-
zist alkot, egyik tartomany sem térhalds, a két alkoté mecha-
nikus keveréke hozza létre a TPE-t. Ezzel szemben a TPV-nél
a folytonos, hére lagyul6 poliolefin fazis korbeveszi a benne
eloszlatott, vulkanizalt elasztomer szigeteket, amelynek kovet-
keztében finomabb morfoldgia, jobb hatarfeliileti adhézio, és
igy jobb mechanikai tulajdonsagok érheték el [3-6].

TDV eléallitasakor az elasztomert nagy nyiras mellett meg-
omlesztett hore lagyul6 polimerrel keverik belsé keverében
vagy ikercsigas extruderben, amelynek hatasara az elasztomer
tartomanyok ,,in situ” vulkanizalédnak. Elasztomer kompo-
nensként gyakran alkalmaznak dién kaucsukokat (pl. sztirol-
butadién kaucsuk (SBR)), de az EPDM (etilén-propilén-dién
kaucsuk) és az NR (természetes kaucsuk) hasznalata is jellemz6.
Termoplasztikus anyagként elsésorban poliolefineket (poli-
propilén (PP), polietilén (PE)) vélasztanak. Az els6 kereskedel-
mileg sikeres TDV a Santoprene volt, amely PP és EPDM tar-
sitasa. Fontos, hogy a nyiras mellett a hdmérsékleti értékek is
kellden magasak legyenek, hogy a vulkanizacios folyamat el-
kezd$djon, amelynek hatdsara az elasztomer fazisban egyre
tobb keresztkotés jon 1étre, ezdltal a fazis viszkozitdsa gyorsan
nd. Igy a nyiréfesziiltség révén a gumitartomény megnyulik,
mikrorészecskékre szakad, majd diszpergal a hére lagyulé mat-
rixban. Ez a fazis inverzié folyamata, amelynek kovetkeztében
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a mar korabban emlitett morfologia kialakul. A folyamatot a két
alkoto viszkozitas aranya szabalyozza. A vulkanizalt elasztomer
részek tobbsége még egymassal is fizikai kapcsolatba 1ép, ezél-
tal reverzibilis halot alkot, ami tovabb javitja az anyagjellem-
z8ket. A kiemelked6 tulajdonsagok nagyban koszonhet6k az
1-2 pum nagysagu elasztomer szemcséknek is, amelyet csakis
dinamikus vulkanizaciéval lehet elérni. Ezaltal a TDV-k jobb
faradasi tulajdonsagokkal, nagyobb szakadasi nyulassal és sza-
kitoszilardsaggal birnak, mint a blokk kopolimerek, tovabba
magasabb hémérsékleteknél hasznalhatok, illetve a morfold-
gidjuk is stabilabb. A keménységi skalat is jelentdsen atolelik,
mivel egészen az 50 Shore A-60 Shore D tartomanyon talal-
hatok a TDV-k. Feldolgozasukkor fontos figyelembe venni,
hogy nem-Newtoni folyadékként viselkednek, az 6mledék-
viszkozitas nagyban valtozik a nyiras fiiggvényében. Gyarta-
suk soran jelentds mennyiségt lagyitdszert hasznalnak, ami
omledékallapotban csokkenti a kemény fazis viszkozitasat, ez-
altal segiti a feldolgozhatosagot, mig a hitési ciklusban az el-
asztomer fazisba vandorol, igy noveli a lagy részek térfogatat,
az anyag puhabba valik [3, 5-7].

Napjainkban legjobb tulajdonsagia TDV-t PP és EPDM ke-
verésével érhetiink el, akar belsd keverd, akar ikercsigas ext-
ruder alkalmazasaval. Ehhez megfelel6 adalékanyagokra és
feldolgozasi kortilményekre van sziikség, amelyeknél az anyag
szakitoszilardsaga 25 MPa koriili értéket érhet el, szakaddsi
nyulasa nagyobb lehet 500%-nal is, a maradé deformacio pe-
dig minimalis lesz [6].

Kutatasi projektiink egyik f6 célja az, hogy a dinamikus
vulkanizaciéval eléallitott TPE-ben az elasztomer fézis minél
nagyobb ardnyban keriiljon kivéltasra mikrohullimmal de-
vulkanizalt gumiérleménnyel, ezaltal megvalositva az érték-
novelt Gjrahasznositast. Jelen tanulmany e kutatasi projekt el-
s6 1épését mutatja be, amely sordn a polipropilénhez olyan al-
talunk el6allitott, SBR/NR alapti kaucsukkeveréket tarsitunk,
amelynek receptirdja a gumiabroncsokéhoz hasonld, de je-
lentésen leegyszerusitett. E tanulmany f6 célja annak bemu-
tatasa, hogy milyen PP/elasztomer aranyban, milyen techno-
logiai paraméterek mellett allithaté el jo mindségli TDV,
amely alapja lehet a késébbi PP/devulkanizalt gumi alapu
TDV fejlesztésének.

FELHASZNALT ANYAGOK

Matrixanyagként a TVK Tipplen R959 A jelzésu, froccstipusu
random kopolimerjét hasznaltuk fel, amelynek MFI (melt flow
index) értéke 45 g/(10 min) (230°C/2,16 kg), huzdszilardsaga
30 MPa. Az elasztomer fazist alkoté gumikeverék SBR (70 phr
(parts per hundred rubber)) és NR (30 phr) tipust kaucsukot
is tartalmazott, mivel a gépjarmuvek abroncsainak is ez a két {6
alkotdeleme. Tovabbi adalékanyagként cink-oxid (ZnO, 5 phr),
sztearinsav (2 phr), pirolizis korom (60 phr), CBS (3 phr), illet-
ve vulkanizaloként kén (0,5 phr) keriilt felhasznalasra.

TDV ELOALLITAS
A gumikeverék LABTECH gyartmanyu laboratériumi henger-
széken (LRM-SC-110) késziilt el, a frikcié 1,3 volt. A kapott
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hengerpaléstot feldarabolva, majd egycsigds LABTECH 25-30C
tipusu extruderen (L/D = 30, D = 25 mm) keresztiilvezetve
(40/min fordulatszam, 95-105 °C zénah6mérséklet) 3 mm 4t-
mérdjl, vulkanizalatlan kaucsukszalat kaptunk. A dinamikus
vulkanizacié LABTECH egyiranyba forgé LTE 26-44 (L/D = 44,
D = 26 mm) ikercsigas extruderrel valosult meg, a kaucsuk-
szal és a PP garatndl torténé beadagoldsaval. 60/min értéki
csigafordulatszam és 160-180°C kozotti zonahémérséklet
mellett 60/40, 50/50 és 25/75 m% aranyu PP/gumi TDV ké-
sziilt el. Ezekb6l, granulalds utan, 350 bar utényomason és
30°C-os szerszamhémérsékleten piskota probatesteket frocs-
csontottiink. A gumikeverék £y, ideje 250 s, mig az anyag tar-
tozkodadsi ideje az ikercsigas extruderben 180 s volt, igy a teljes
mértéki vulkanizacié fréccsontéskor valdsult meg.

MERESI MODSZEREK

A szakitdvizsgalatot froccsontott, piskota probatesteken vé-
geztiik el (keresztmetszet: 4x10 mm) kornyezeti hdmérsékle-
ten, 100 mm/perc keresztfej sebesség mellett, Zwick Z050 ti-
pust univerzalis szakitogép segitségével, ékpalyas befogopo-
fakat alkalmazva. Az eredményekbdl meghataroztuk a 100, a
200 és a 300%-os nyulashoz tartozo fesziiltség értékeket, to-
vabba a moduluszt, a szakitdszilardsagot és a szakadasi nyu-
last is. Az egyes Osszetételeknél kozolt atlagértékek és szorasok
minden esetben legalabb 6t probatestnél kapott értékek figye-
lembevételével keriiltek meghatarozasra.

A froccsontott, piskota probatesteken ,,tension set” mérést
is végeztiink, amely sordn a probatesteket az eredeti hosszuk
100%-aval megnyujtottuk, majd ezen allapotukban tartottuk
szobahémérsékleten, 24 6ran keresztiil. A mérés befejeztével,
30 perc, 5, illetve 24 6ra relaxaciot kovetSen is lemértiik a pro-
batestek hosszat, és vizsgaltuk a marad6 deformacio értékét
szazalékos formaban.

A kialakult morfolégia jellemzése miatt, az egyes mintak
toretfeltiletét pasztazo elektronmikroszképpal (JEOL JSM
6380LA) vizsgaltuk meg. Ehhez a szakitovizsgalatkor kapott
toretfeliiletet hasznaltuk fel, amit vékony aranyréteggel von-
tunk be.

ISO 868 szabvany alapjan a mintak Shore D keménységét
is meghataroztuk. A kapott atlagértékeket ez esetben is leg-
alabb o6t probatesten (probatestenként 10 mérési pont) hata-
roztuk meg.

EREDMENYEK

A tiszta PP, illetve az elddllitott TDV szakitovizsgalatanak
eredményeként kapott tipikus szakitogorbéket az 1. dbra szem-
1élteti, mig a meghatarozott mechanikai jellemzdéket az 1. tdb-
lazat foglalja Ossze.

Az 1. tdbldzat alapjan elmondhatd, hogy a 100, 200 és 300%
nyuldsértékekhez tartozo fesziiltségértékek 9-12 MPa kozott
mozognak. Tovabba megfigyelhetd, hogy 75 m%-os gumitar-
talom mellett ezen anyagjellemz8kben névekedés tapasztal-
hat6 (200 és 300% nyulashoz tartozoé értékek esetében) a 40
és 50 m% gumitartalmiakhoz képest, mivel a novekvé meny-
nyiségli koromnak koszénhetden az anyag merevebbé vilt.
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1. dbra. Tipikus szakitégorbe tiszta PP, illetve TDV esetén
1. tablazat.

Az egyes Osszetételek esetén meghatdrozott anyagjellemzék
(Zarojelben a szoras értékek lathatok)

Osszetétel
[m% PP/m% gumi]

60/40 50/50 25/75

Anyagjellemzd

Fesziiltség 100% nyutlasnal [MPa] 9,3 (0,2) 8,7 (0,2) 8,7 (0,4)
Fesziiltség 200% nyuldsnél [MPa] 9,7 (0,2) 9,1 (0,4) 10,0 (0,9)
Fesziiltség 300% nyuldsndl [MPa] 10,2 (0,1) 10,3 (0,7) 11,7 (1,3)
Modulusz [MPa] 268 (10) 254 (21) 223 (10)
Szakaddsi nyulds [%] 350 (62) 362 (15) 411 (39)
Szakitészilardsag [MPa] 10,5 (0,5) 11,0 (0,7) 13,2 (1,8)
Shore D keménység [-] 54 (2) 54 (1) 48 (1)

Azonban, ha a modulusz értékeket szemléljiik, lathato, hogy
itt a korom merevségnoveld hatasa nem jelenik meg. A hoz-
zdadott elasztomer mennyiségét novelve, ezen anyagjellem-
z6ben folytonos csokkenés tapasztalhatd, ami az elasztomer
lagyit6 hatasanak koszonhet6.

A szakitdszilardsagot és a szakadasi nyulast vizsgalva az
lathato (I. tdbldzat), hogy mindkét anyagjellemz6 a hozza-
adott kaucsuk mennyiségének novelésével emelkedett. Jelen-
t6s novekedés 75%-os kaucsuktartalom esetén figyelhet6 meg.
Ez valdszintileg két okra vezethet vissza. Egyrészt, a hozza-
adott kaucsuk tomegaranyét fokozva emelkedik a térhalos tar-
tomanyok aranya. Masrészt, egyre né a lanc-osszegabalyodasok
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szama is, ezaltal a két fazis kozotti hatarfeliileti kolcsonhatas
is jelentdsen javul.

Az el6z6 bekezdésben leirtakat igazoljédk a ,tension set”
mérés eredményei is, amelyet a 2. dbra szemléltet. Megfigyel-
hetd, hogy a hozzaadott elasztomer mennyiségét novelve, a
maradd deformacié értéke folyamatosan csokkent. Legjobb
tulajdonsagokkal ezen anyagjellemz6 esetén is a 25 m% PP/
75 m% gumi osszetételd TDV birt, amely az el6z6ekben leir-
takkal indokolhatd. Tovdbb4, a mérés soran szembet{ing volt,
hogy mig a TDV egyenletesen nytlt, addig a PP jelentds mér-
tékben kontrahalt.

Az egyes Osszetételek esetén kialakult morfologiat a 3-
5 dbrdkon lathat6 mikroszkdpi felvételek szemléltetik.

A 3. dbra alapjan egyrészt elmondhato, hogy a folytonos
PP matrixban az elasztomer szemcsék eloszlatisa megvald-
sult, masrészt kijelenthetd, hogy a két fazis kozotti hatarfelii-
leti adhézid is jelentGs, amelyet jol jelez a szakadaskor fellépd,
»szdlazodas” jelensége. Azonban az elasztomer részek szem-
cseméret-eloszlasa elég tag hatarok kozott valtozott, ugyanis
megfigyelhet6k 2-3 um nagysagu szemcsék, de joval 10 um
felettiek is.

A 4. dbra mikroszkopi felvételei az 50 m% PP/50 m% gu-
mi Osszetételnél kialakult morfologiat abrazoljak. Lathato,
hogy az elasztomer részecskék eloszlatésa itt is megvaldsult,
a folytonos HL fazis kialakult. Ez esetben egyenletesebb
szemcseméret-eloszlas figyelheté meg, amely a megnoveke-

3. dbra. Kialakult morfoldgia 60/40 PP/gumi esetén
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5. dbra. Kialakult morfolégia 25/75 PP/gumi esetén

dett mennyiségt elasztomer fazisnak koszonhetd. A szemcesék
1-2 és 5 um tartomanyban mozognak, de jellemz8en a kisebb
szemcsemérettiek vannak tobbségben.

A 25/75 aranynal megvalosult morfoldgia az 5. dbrdkon fi-
gyelhet6 meg. Egyértelmien szembetiinik, hogy a hozzaadott
gumi mennyisége jelent6sen megnovekedett, nagyon sok el-
oszlatott, 1-5 um nagysagu elasztomer szemcse lathato. Ezt
tamasztjak ala a feliileti keménységmérés eredményei is, hi-
szen a 60/40 és 50/50 m% PP/elasztomer aranynal kapott
54 Shore D 25/75 m% PP/elasztomer esetén 48 Shore D értékre
csokken, ami a megnovelt mennyiségt elasztomer lagyité ha-
tasanak koszonheto.

Osszességében elmondhatd, hogy mindhdrom esetben
megvaldsult a fazis inverzié folyamata, az elasztomer tarto-
manyok felszakadtak és mikron nagysagut szemcsék formaja-
ban eloszlottak a PP matrixban, amely igazolja az el6z6ekben
ismertetett, kiemelkedd szakaddsi tulajdonségokat. Sajnos az
egész keresztmetszetet tekintve az egyenletes eloszlatottsag
nem valdsult meg. Feltlinnek gumiban gazdagabb, illetve sze-
gényebb tartomanyok. Ennek egy lehetséges javitdsi modja le-
het az extruder fordulatszamanak novelése, illetve a csiga kon-
figuracié modositasa, ezaltal fokozva az ott ébredd nyirast.
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