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(57) Anotace:
Regeni se tyka etalonu k hodnoceni topografie materidld,
ktery je uréen ke kalibraci pfistroje hodnoticiho kvalitu
makro-disperze plniv. Etalon je zhotoven z dvoufazového
kompozitniho materialu na bazi spojité fize a inertnich
astic globularnich tvari o rozmérech od 0,5 do 500
mikrometri a Gzké distribuci velikosti €astic s variatnim
koeficientem do hodnoty 1. Spojitou fazi muze tvofit
polymerni matrice na bazi elastomeru, zejména pak
silikonového kauéuku, polymerni matrice na bazi
termoplastu nebo polymerni matrice na bazi reaktoplastu.
V jiném provedeni etalonu miize spojitou fazi tvofit také
nizkomolekularni organicky material jako vosk,
parafinovy olej nebo lepidlo. Inertnimi &asticemi
globularnich tvari jsou s vyhodou sklenéné kulicky,
mohou ji byt ale také Eastice organického pivodu,
napfiklad ¢astice sazi, keramické kulitky nebo i kovové
kuligky.



Etalon k hodnoceni topografie materialii

Oblast techniky

Vynalez se tyka etalonu k hodnoceni topografie materiald, ktery je uréen ke kalibraci

ptistroje hodnoticiho kvalitu makro-disperze plniv.

Dosavadni stav techniky

VsouCasné¢ dob&€ se za Ucelem hodnoceni kvality disperze plniva vyuziva
v gumdrenském primyslu fada metod. Divodem je skutecnost, Ze trovent disperze plniva
vyrazn€ ovlivituje vykonnost a vlastnosti finalnich produktii jako napt. pneumatik. Kvalita
zamichani plniva se popisuje hodnotou makro-disperze plniva. Tento parametr je definovan
jako distribuce aglomeratli plniva mensich neZ 100 mikrometrd, ale vétsich nez 2 mikrometry
ve smési a reprezentuje mikro oblast aglomerace. Jednou z nejrozsifengjsich metod uZivanych
pro hodnoceni kvality makro-disperze ztuzujicich plniv (jako jsou silika, saze nebo jina
inertni plniva — napf. véapenec a jil) je, pfedevS§im z divodu jeji rychlosti a relativni
jednoduchosti, technika pracujici na zéklad® principu vyhodnocovani povrchové nerovnosti
Cerstv€ piipraveného fezu vzorku pomoci optické mikroskopie pracujici v reflexnim modu.
Tato standardizovand metoda (popsand v mezinarodni norm& ASTM D7723-11 s ndzvem
»Standard Test Method for Rubber Property - Macro-Dispersion of Fillers in Compounds®)
vyuZiva algoritmt ke kvantifikaci hrubosti povrchu &erstvé pripraveného vzorku méfené za
pomoci optické metody, kdy jsou velké aglomeraty, béhem piipravy vzorku fezanim,
zatlaCeny na jednu nebo druhou stranu fezu a vytvafi tak profilovany povrch. P¥prava vzorku
z nevulkanizované smési je popsdna v dokumentu US 6,795,172 s ndzvem “Metoda pro
ptipravu nevytvrzenych kauCukovych vzorki pro méfeni disperze plniv”. Svételny mikroskop
je vybaven CCD nebo CMOS senzorem zaznamenavajicim snimky povrchu. Mikroskop
pracuje v temném poli, kdy je vzorek za G¢elem analyzy ozafovan svétiem dopadajicim pod
Ghlem 30°. Paprsky svétla dopadajici na povrchové nerovnosti reprezentujici nedispergované
plnivo jsou odréZeny smérem do senzoru, ktery je zaznamenava a paprsky dopadajici na
povrch bez nerovnosti — povrch hladky, jsou odrazeny smérem pry¢ od senzoru a na snimku
se jevi jako tmava oblast. Snimek povrchu je digitalizovén a jako binarni obrazek analyzovén
softwarem k tomu uréenym. Postup analyzy je standardizovan a popsin v mezindrodnim
normé ISO 11345/B s nazvem “Rubber — Assessment of Carbon Black and Carbon
Black/Silica Dispersion — Rapid Comparative Methods™. Z binarniho obrazku je vypo&ten

pomér bilé plochy reprezentujici nerovnosti povrchu a celkové plochy snimku podle normy



ASTM D7723-11 a tento pomér v procentech udava celkovou kvalitu makro-disperze plniva
ve smési.

Zkousky provadéné na kaucukovych smésich se v gumarenské praxi provadéji z
divodu zjisténi vlastnosti a chovani materiald. ZjiSténé charakteristiky nasledné mohou
slouzit k monitorovani vyrobnich a zpracovatelskych procesit a v neposledni fad¢ k fizeni
kvality surovin, polotovart i findlnich vyrobkii. Gumarenské materidly se vyznacuji vysokou
molekuldrni hmotnosti a jsou charakteristické velmi slozitym viskoelastickym chovanim, kdy
jsou schopny velmi vysokych vratnych deformaci az 1000 % pfi nizké stlacitelnosti. Diky
tomuto chovani je pomérne komplikované jejich zpracovani. Vlastnosti téchto materidla se
potom liSi v zévislosti na sloZeni jednotlivych smési a typd pouzitych slozek ve smési.
Jednotlivé zkousky a jejich podminky je potom nutné vybirat s ohledem na tuto variabilitu
kaucukovych smési, protoze viskoelastickd odezva se bude liSit podle teploty testovani,
frekvence namahani, velikosti vloZzené deformace vzorku a dalSich parametri testd. Velmi
dilezita u gumarenskych zkousek je také priprava zku$ebnich vzork(, jejiz dikladnost mize
mit vliv na vysledky zkouSek, a dale historie zku$ebnich téles, jako staii a podminky
skladovani. Obecné plati fakt, Ze zkousSeni vzorkii by mélo probihat za podminek, které

maximalné kopiruji podminky pti praktické aplikaci hotového vyrobku.

Podstata vynalezu

Uvedené nevyhody a nedostatky dosud znadmych feSeni do zna¢né miry odstratiuje
etalon k hodnoceni topografie materiali, ureny ke kalibraci pfistroje hodnoticiho kvalitu
makro-disperze plniv podle vyndlezu. Podstata vyndlezu spoéiva v tom, Ze tento etalon je
zhotoven z dvoufdzového kompozitniho materidlu na bazi spojité fize a inertnich ¢astic
globularnich tvart, jako jsou sklenéné kulicky, kovové kuli¢ky nebo &astice sazi o rozmérech
od 0,5 do 500 mikrometri a tzké distribuci velikosti Castic s variaénim koeficientem do
hodnoty 1.

Preferované rozméry inertnich ¢astic globularnich tvart jsou od 0,5 do 25 mikrometri,
jejich obsah €ini s vyhodou 1 az 100 hmotnostnich diléi na 100 hmotnostnich dil spojité faze.

Spojitou fazi mize tvofit polymerni matrice na bazi elastomeru, zejména pak
silikonového kau€uku, polymerni matrice na bazi termoplastu nebo polymerni matrice na bazi
reaktoplastu. V jiném provedeni etalonu miZe spojitou fazi tvofit také nizkomolekularni

organicky materidl jako vosk, parafinovy olej nebo lepidlo.
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Inertnimi ¢asticemi globularnich tvard jsou s vyhodou sklenéné kulicky, mohou ji byt
ale také Castice organického plivodu, napiiklad saze, keramické kulicky nebo i kovové
kuli¢ky.

Etalon k hodnoceni topografie materiali podle vynalezu zlepSuje proces vyhodnoceni
kvality makro-disperze plniva na zaklad€ drsnosti Cerstvé ptipraveného povrchu vzorku
pfedev§im tim, Ze slouzi ke kalibraci pfistroje méficiho makro-disperzi smési na zakladé

topografie povrchu.

Ptfehled obrazkl na vykresu

K bliz§imu objasnéni podstaty vynalezu slouzi pfilozené vykresy, kde ptedstavuje
Obr. 1 — Schématické znazornéni principu optického mikroskopu pracujiciho v temném poli.
Obr. 2. — Grafické znazornéni standardni distribuce velikosti aglomerati sazi.

Obr. 3 — Grafické znazornéni uzké distribuce velikosti sklenénych kulicek (je uzsi nez v

ptipadé sazovych aglomeratl).

Piiklady provedeni vynilezu

Piiklad 1

Etalon k hodnoceni topografie materidli je zhotoven z dvoufazového kompozitniho
materialu, ktery obsahuje jako spojitou fazi 100 hmotnostnich dili silikonového kaucuku s 10
hmotnostnimi dily sitovaciho ¢inidla a 1 hmotnostni dil inertnich ¢astic globularnich tvarti -
konkrétné sklenénych kulicek o velikosti 0,5 az 25 mikrometri, s tizkou distribuci velikosti
¢astic s variaénim koeficientem do hodnoty 1 (graficky zndzornénou na Obr. 3).

P#i pfipravé etalonu se silikonovy kaucuk v kapalném stavu odméfi v pozadovaném
mnozstvi do kadinky, kde je smichan se sitovacim CdCinidlem. Nasledné je pfidano
specifikované mnozstvi sklenénych kuli¢ek. Ziskand smés je michana za pokojové teploty
elektrickym michadlem po dobu 5 minut rychlosti 300 ota¢ek/min. Suspenze je pak pfenesena
do nadobky o poZadované velikosti a tvaru etalonu tak, aby plocha zkoumaného fezu vzorku
mohla byt vsouladu snormou ASTM D7723, minimaln¢ 5 x 5 milimetrti. Nasledné je
nadobka obsahujici suspenzi vloZena do vakuové susarny na dobu minimalné pal hodiny za

ucelem odstranéni vzduchu (alternativné je také mozZné pouzit exikatoru). Po odstranéni
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vzduchu se nadobka ohfiva na teplotu 405 °C, kterd se udrZuje po dobu minimalné 1,5
hodiny, az do doby dokonceni sitovaci reakce.

Pripraveny etalon je urCen ke kalibraci pfistroje hodnoticiho kvalitu makro-disperze
plniv — svételného mikroskopu vybaveného CCD nebo CMOS senzorem zaznamenavajicim
snimky povrchu ptipraveného fezu. Mikroskop (viz schéma na Obr. 1) pracuje v temném poli,
kdy je vzorek 1 za celem analyzy ozafovan svétlem ze svételného zdroje 4 dopadajicim pod
thlem 30°. Paprsky svétla dopadajici na povrchové nerovnosti reprezentujici nedispergované
plnivo jsou odrazeny pies objektiv 2 s optikou do senzoru 3, ktery je zaznamenava a paprsky
dopadajici na povrch bez nerovnosti — hladky povrch, jsou odraZeny smérem pry¢ od senzoru
a na snimku se objevi jako tmava oblast. Snimek povrchu je digitalizovan a jako binarni

obrazek analyzovan softwarem k tomu uréenym.

Priklad 2

Etalon k hodnoceni topografie materiald je zhotoven z dvoufazového kompozitniho
materidlu, ktery obsahuje jako spojitou fézi polypropylenovou matrici pln&nou
5 hmotnostnimi dily sklenénych kuli¢ek o tizké distribuci velikosti &astic frakce v intervalu 25
aZ 75 mikrometrti.

Pti ptipravé etalonu je polypropylen v ¢ase nula v podobé& granuli vpraven do komory
integralniho hnéti¢e vyhtaté na 200 °C a je homogenizovan po dobu 2 minuty pfi rychlosti
20 otaCek/min. Po této dob& je pridano specifikované mnoZstvi kuliCek a otalky jsou
v pribéhu 1 minuty, za soucasného michani smési, kontinudlné zvySovany na hodnotu
50 otaCek/min. Pfi této rychlosti je smés michana je$té dalsi 4 minuty a proces michani je
ukoncen vyjmutim smési z komory. Jedna se o jednostupiiové michani. Po vychladnuti jsou ze

zamichaného materialu pfipraveny zku$ebni vzorky.

Piiklad 3

Etalon k hodnoceni topografie materialii je zhotoven z dvoufazového kompozitniho
materidlu, ktery obsahuje jako spojitou fazi reaktoplastovou matrici pfipravenou ze 100
hmotnostnich dili Bisfenolu A diglycidyleteru, 6 hmotnostnich dilt dietylentriaminu a 10
hmotnostnich dild sklenénych kuli¢ek o uzké distribuci velikosti &astic frakce v intervalu 75
aZ 150 mikrometrt.

Pti ptipravé etalonu se Bisfenol A diglycidyleter v pozadovaném mnoZstvi odméfi do
kadinky, kde je pfi teplot¢ 80 °C a rychlosti michdni 300 otadek/min smichan se

sklenénymi kulickami. Po vychladnuti je pfimichan dietylentriamin a smés je pak pfenesena



do nadobky o pozadované velikosti a tvaru etalonu tak, aby plocha zkoumaného fezu vzorku
mohla byt vsouladu snormou ASTM D7723, minimédlné 5 x 5 milimetri. Nasledné je
nadobka obsahujici smés vloZena do vakuové suSarny na dobu minimalné pil hodiny za
ucelem odstranéni vzduchu (to je také mozné za pouZiti exikatoru). Po odstranéni vzduchu se
nadobka ohtiva na teplotu 80+5 °C, kterd se udrzuje po dobu cca 8 hodin a po této dobé& se

teplota na 2 hodiny zvysi na 120 °C, z diivodu uplného dokon¢eni sit'ovaci reakce.

Ptiklad 4

Etalon k hodnoceni topografie materialii je zhotoven z dvoufazového kompozitniho
materiadlu, ktery obsahuje spojitou fizi na bazi dvousloZkového lepidla, tvofeného z 50
hmotnostnich dili polystyrenu rozpusténého ve 100 hmotnostnich dilech acetonu, naneseného
na laboratorni skli¢ko. V tomto dvouslozkovém lepidle je ru¢né rozmichano 15 hmotnostnich
dili sklenénych kulicek o uzké distribuci velikosti &astic frakce v intervalu 150 az

300 mikrometra.

Priklad 5

Etalon k hodnoceni topografie materiald je zhotoven z dvoufazového kompozitniho materilu,
ktery obsahuje jako spojitou fazi 100 hmotnostnich dild silikonového kauduku s 10
hmotnostnimi dily sitovaciho ¢inidla a 25 hmotnostnich dili inertnich &astic globuldrnich
tvarll — konkrétn€ sklenénych kuli¢ek o velikosti 300 az 450 mikrometri, s Gzkou distribuci
velikosti ¢4stic s variacnim koeficientem do hodnoty 1 (graficky znazornénou na Obr. 3).

Pti ptipravé etalonu se silikonovy kauduk v kapalném stavu odméfi v pozadovaném
mnozstvi do kadinky, kde je smichdn se sitovacim ¢&inidlem. Nasledné je pt¥idano
specifikované mnoZstvi sklenénych kuli¢ek. Ziskana smé&s je michdna za pokojové teploty
elektrickym michadlem po dobu 5 minut rychlosti 300 ota¢ek/min. Suspenze je pak pfenesena
do nadobky o pozadované velikosti a tvaru etalonu tak, aby plocha zkoumaného fezu vzorku
mohla byt vsouladu snormou ASTM D7723, minimélné 5 x 5 milimetri. Nésledné je
nadobka obsahujici suspenzi vloZena do vakuové susarny na dobu minimalné pil hodiny za
ucelem odstranéni vzduchu (alternativné je také mozné pouzit exikatoru). Po odstranéni
vzduchu se nidobka ohfiva na teplotu 4045 °C, ktera se udrZzuje po dobu minimalng 1,5

hodiny, az do doby dokonéeni sit'ovaci reakce.

Ptiklad 6
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Etalon k hodnoceni topografie materialli je zhotoven z dvoufdzového kompozitniho
materialu, ktery obsahuje jako spojitou fazi 100 hmotnostnich dild silikonového kauguku s 10
hmotnostnimi dily sitovaciho ¢inidla a dale 1 az 100 hmotnostnich diléi sazi standardné
uzivanych v gumarenské vyrob¢ a definovanych dle mezinarodni normy ASTM D1765-10.
Ptikladna distribuce velikosti aglomeratl sazi je graficky znazornéna na Obr 2.

Pfi pripravé etalonu se silikonovy kauuk v kapalném stavu se v pozadovaném
mnoZzstvi odméfi do kadinky, kde je smichan se sitovacim ¢inidlem. Nasledné je p¥idano
specifikované mnoZstvi sazi. Tato smés je michdna za pokojové teploty elektrickym
michadlem po dobu 5 minut rychlosti 300 ota¢ek/min. Suspenze je pak ptenesena do nadobky
o pozadované velikosti a tvaru etalonu tak, aby plocha zkoumaného fezu vzorku mohla byt
v souladu snormou ASTM D7723, minimaln¢ 5 x 5 milimetri. Nasledné je nadobka
obsahujici suspenzi vlozena do vakuové suSarny na dobu minimalng pal hodiny za Gdelem
odstranéni vzduchu (také je mozné pouzit exikatoru). Po odstranéni vzduchu se nadobka
ohfiva na teplotu 40+5 °C, kterd se udrzuje po dobu minimaln& 1,5 hodiny, az do doby

dokondéeni sit'ovaci reakce.

Ptiklad 7

Etalon k hodnoceni topografie materidli je zhotoven z dvoufazového kompozitniho
materidlu, ktery obsahuje jako spojitou fazi 100 hmotnostnich dilt silikonového kauduku s 10
hmotnostnimi dily sitovaciho ¢inidla a 30 hmotnostnich dil& inertnich &stic globularnich
tvar — konkrétn€ kovovych kuliek o zké distribuci velikosti &astic frakce v intervalu 350 aZ
500 mikrometri.

Pfi ptipravé etalonu se silikonovy kaucuk v kapalném stavu odmé&ii v poZadovaném
mnoZstvi do kadinky, kde je smichin se sitovacim ¢&inidlem. Nasledné je piidano
specifikované mnoZstvi kovovych kuli¢ek. Ziskand smés je michdna za pokojové teploty
elektrickym michadlem po dobu 5 minut rychlosti 300 otd&ek/min. Suspenze je pak pienesena
do nadobky o pozadované velikosti a tvaru etalonu tak, aby minimalni plocha zkoumaného
fezu vzorku mohla byt vsouladu s normou ASTM D7723 miniméalné 5 x 5 milimetrd.
Nasledn¢ je nadobka obsahujici suspenzi vlozena do vakuové susérny na dobu minimalng pil
hodiny za ucelem odstranéni vzduchu (alternativné je také mozné pouZit exikatoru). Po
odstranéni vzduchu se nadobka ohfivd na teplotu 405 °C, ktera se udrzuje po dobu

minimalné 1,5 hod., az do doby dokonéeni sitovaci reakce.
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Prumyslova vyuzitelnost

Vynélez je moZno vyuZit pro kalibraci pfistroje pro hodnoceni makro-disperze sazi

a/nebo dalsich ¢astic ve spojité matrici.
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PATENTOVE NAROKY

Etalon pro hodnoceni topografie materiald, urCeny ke kalibraci ptistroje hodnoticiho
kvalitu makro-disperze plniv, vy zna c¢ujici se ¢ti m‘f\, Ze je zhotoven z
dvouféazového kompozitniho materialu na bazi spojité faze a inertni:h ¢astic globularnich
tvard, jako jsou sklenéné kuli¢ky, kovové kuli€ky nebo ¢astice sazi o rozmérech od 0,5 do

500 mikrometra a Uzké distribuci velikosti ¢astic s variaénim koeficientem do hodnoty 1.

Etalon podle ndroku I, vyznaéujici se tim,Ze preferované rozméry inertnich
Castic globularnich tvart jsou od 0,5 do 25 mikrometrt pti Gzké distribuci velikosti ¢astic

s varia¢nim koeficientem do hodnoty 1 .

Etalon podle ndroku 1, vyznaé¢u jici se tim,Ze obsah inertnich ¢astic

globularnich tvart ¢ini 1 az 100 hmotnostnich dild na 100 hmotnostnich dili spojité faze.

mn

Etalon podle ndroku l,vyznacujici se ti m[, Ze spojitou fazi tvoti polymerni
Y

matrice na bazi elastomeru, zejména pak sitovaného silikonového kaucuku.

Etalon podle naroku I, vyznacujici se ti mf, Ze spojitou fazi tvoti polymerni
s

matrice na bazi termoplastu.

r b4 L 4 r 4 q w b 4 M ~r I4

Etalon podle naroku 1, vyznacdujici se ti ml, Ze spojitou fézi tvofi polymerni

(o4

matrice na bazi reaktoplastu.

A .. -~ ur
Etalon podle ndroku 1, vy zna é¢u jici se ti m’, 7e spojitou fazi tvoii
524

nizkomolekuldrni organicky material jako vosk, parafinovy olej nebo lepidlo.

Etalon podle ndroku 1, vyznac¢ujici se ti mT, Ze inertnimi Casticemi
globularnich tvarti jsou sklenéné kulicky. 7

n
Etalon podle naroku 1, vy zna ¢ujici se ti ml, Ze inertnimi Casticemi
globularnich tvari jsou saze.
Etalon podle naroku 1, vyzna ujici se ti mJj, Ze inertnimi ¢asticemi

globularnich tvari jsou kovové kulicky.
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